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RESUMEN DOCUMENTAL 
El trabajo de investigación presente tiene como objetivo la validación del método analítico por 
espectrofotometría de absorción atómica para la determinación de Ba, Co y V en suelos para uso 
del Laboratorio de Servicios y Ofertas (OSP) Ambiental 
La mayoría de laboratorios llevan a cabo sus análisis con métodos analíticos estandarizados esto  
crea una competencia entre ellos y demanda una capacitación constante del personal y verificación 
mediante el suministro de evidencia objetiva que determina que se ha cumplido de manera 
adecuada los procedimientos establecidos. Es muy importante para los laboratorios tener la 
mayoría de métodos validados para dar  fiabilidad y precisión a sus ensayos. 
La espectroscopia de absorción atómica es un método sencillo y rápido  que permite la 
cuantificación de los metales en un tiempo estimado corto siendo una herramienta fundamental 
para este  trabajo de investigación. 
Siguiendo el instructivo de validación del laboratorio se evaluaron los siguientes parámetros: límite 
de detección en el cual se obtuvo: LD de bario: 0,08 mg/Kg, LD de Cobalto: 0,15 mg/Kg y LD de 
Vanadio: 0,09 mg/Kg, límite de cuantificación, repetibilidad, reproducibilidad, linealidad, 
exactitud, incertidumbre, intervalo de trabajo, los mismos que fueron evaluados a través de 
materiales de referencia (QC) y un blanco (suelo libre de metales) 
Finalmente se demostró el cumplimiento de los parámetros de validación comprobándose de esta 
forma la validez de los métodos analíticos y su aplicación en análisis de suelos. 
 
Palabras claves: VALIDACIÓN DEL MÉTODO-SUELOS, MÉTODO ANALÍTICO, SUELOS-
ESPECTROFOTOMETRÍA DE ABSORCIÓN ATÓMICA, BARIO, COBALTO, VANADIO. 
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SUMMARY 
The present research aims to analytical method validation by atomic absorption spectrophotometry 
for the determination of Ba, Co and V in soils for laboratory use and Offers Services (OSP) 
Environmental 
Most laboratories perform their analysis with standardized analytical methods this creates 
competition between them and demands an ongoing staff training and verification by providing 
objective evidence to determine that it has properly complied with established procedures. It is very 
important for most laboratories have validated methods for reliability and accuracy take their tests. 
Atomic absorption spectroscopy is a simple and fast method that allows the quantification of metals 
in a short estimated as a critical tool for this research. 
Following the instructional laboratory validation evaluated the following parameters: limit of 
detection which was obtained: LD Barium 0.08 mg / kg, LD Cobalt: 0,15 mg / kg and LD 
Vanadium: 0, 09 mg / kg, limit of quantification, repeatability, reproducibility, linearity, accuracy, 
uncertainty, interval work, which were evaluated using reference materials (QC) and white (metal-
free soil) 
Finally it was demonstrated compliance validation parameters checking thus the validity of the 
analytical methods and their application in soil analysis. 
Keywords: VALIDATION OF METHOD-SOIL ANALYTICAL METHOD, SOIL-ATOMIC 
ABSORPTION SPECTROPHOTOMETRY, BARIUM, COBALT, VANADIUM.
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CAPÍTULO  I 
1  INTRODUCCIÓN  
1.1 PLANTEAMIENTO DEL PROBLEMA 
Al transcurrir el tiempo, la competitividad en la realización de análisis fisicoquímicos y 
ambientales entre los laboratorios se ha incrementado, esto  demanda la capacitación continua del 
personal y  la verificación  mediante el suministro de evidencia objetiva de que se han cumplido los 
requisitos para la aplicación correcta de métodos normalizados, por esta razón para los laboratorios 
de análisis químicos un requisito importante es tener la mayor cantidad de métodos validados. 
“Los laboratorios tienen que validar todos los métodos que  utilicen, tanto los desarrollados por 
ellos mismos como aquellos procedentes de fuentes bibliográficas o desarrollados por otros 
laboratorios”. (ISO/IEC 17025) 
Para complementar la validación los laboratorios  deben tener un sistema de gestión de calidad para 
su organización, que haga más fácil el desempeño de las  funciones y técnicas aplicadas por el 
personal responsable. 
 
“El laboratorio debe establecer, implementar y mantener un sistema de gestión apropiado al alcance 
de sus actividades. El laboratorio debe documentar sus políticas, sistemas, programas, 
procedimientos e instrucciones tanto como sea necesario para asegurar la calidad de los resultados 
de los ensayos o calibraciones. La documentación del sistema debe ser comunicada al personal 
pertinente, debe ser comprendida por él, debe estar a su disposición y debe ser implementada por 
él”. (ISO/IEC CAP 4)  
 
El propósito de esta investigación es desarrollar  métodos para la determinación  de Ba, Co, y V en 
suelos por espectrofotometría de Absorción Atómica  con el fin de poder aplicar este método 
exitosamente en el Laboratorio de análisis  Ambiental del OSP, con la documentación adecuada y 
siguiendo los parámetros requeridos. 
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1.2 FORMULACIÓN DEL PROBLEMA O HIPÓTESIS DE TRABAJO 
 
¿Puede determinarse Ba, Co y V en suelos por Espectrofotometría de Absorción Atómica dando 
resultados seguros que cumplan los criterios de calidad requeridos? 
 
 
HIPÓTESIS DE TRABAJO 
Hipótesis Nula 
El método para la  determinación  de Ba, Co y V por espectrofotometría de  Absorción Atómica  no 
cumple con los parámetros de validación.  
 
Hipótesis Alternativa 
El método para la determinación de Ba, Co y V por espectrofotometría de  Absorción Atómica  si 
cumple con los parámetros de validación.  
1.3 OBJETIVOS DE LA INVESTIGACIÓN 
1.3.1 Objetivo General 
 
Validar  el  Método Analítico por Espectrofotometría de Absorción Atómica para la determinación  
de Ba, Co y V en suelos. 
1.3.2 Objetivos Específicos 
 
 Establecer  condiciones adecuadas en el laboratorio como temperatura (T)0 y Humedad 
relativa (%RH) para la determinación de Ba, Co y V por Absorción Atómica. 
 Preparar  estándares para los metales Ba, Co y V para la medición de la curva. 
 Determinar el  límite de detección, límite de cuantificación, linealidad, exactitud, 
repetibilidad, reproducibilidad, exactitud e incertidumbre  para Ba, Co y V. 
 Realizar análisis  de los resultados  utilizando las diferentes herramientas estadísticas. 
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 Confirmar  que los resultados obtenidos de la validación cumplen los criterios que 
establece en el laboratorio de Ofertas de Servicios y Productos (OSP) área de Ambiental, 
para que este método pueda ser incluido en el sistema de Acreditación anual. 
1.4  IMPORTANCIA Y JUSTIFICACIÓN DE LA INVESTIGACIÓN 
 
El Servicio de Análisis de la Facultad de Ciencias Químicas denominado OSP (Oferta de Servicios 
y Productos) en su área ambiental ha desarrollado un  método para la determinación  de metales 
pesados   en suelos, para cumplir con los requerimientos de entidades externas; y con el fin de ser 
más competitivos según la norma NTE-ISO/IEC 17025:2005, todos los métodos de análisis deben 
estar validados, por ello se desea implementar la validación de metales que aún no se encuentran 
validados como lo son  el Co, Ba y V, por el Método de Espectrofotometría de Absorción Atómica. 
Ya que estos metales representan un riesgo para el ser humano y el ambiente. 
El Bario cuando es soluble   puede causar parálisis y en algunos casos incluso la muerte, es 
liberado al aire por las minas, proceso de refinado, y durante su producción, los compuestos del 
Bario que son persistentes usualmente permanecen en la superficie del suelo, o en el sedimento de 
las aguas, el Bario se  encuentra en los suelos en niveles bajos. 
 El vanadio puede tener varios efectos sobre la salud humana, cuando la toma es muy alta,  causa la 
inhibición de ciertas enzimas de animales, lo cual tiene varios efectos neurológicos sobre éstos.  
Con respecto al cobalto cuando las plantas crecen sobre suelos contaminados éstas acumularán 
muy pequeñas partículas  en los frutos y las semillas, los suelos cercanos a minas y fundiciones 
pueden contener una alta cantidad de cobalto, así que la toma por los humanos  a través de la 
ingesta de plantas  puede causar efectos sobre la salud como: 
 Vómitos y náuseas  
 Problemas de visión  
 Problemas de corazón  
 Daño de la tiroides  
Los suelos que contienen muy bajas cantidades de cobalto hacen deficientes a las plantas de este 
elemento, cuando los animales pastorean sobre estos suelos ellos sufren una carencia de cobalto, 
por otra parte el exceso de este metal en las plantas causa efectos negativos sobre la salud de los 
animales. (Lenntech, 2012) 
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CAPÍTULO II 
2 MARCO TEÓRICO 
2.1  ANTECEDENTES. 
La Norma  ISO/IEC 17025:2005 define que: “El laboratorio debe validar los métodos no 
normalizados, los métodos que diseña o desarrolla, los métodos normalizados empleados fuera del 
alcance previsto, así como las ampliaciones y modificaciones de los métodos normalizados, para 
confirmar que los métodos son aptos para el fin previsto.” 
En Chile se determinó que la validación es un método efectivo para mejorar la calidad  y referencia 
de resultados. Como se demuestra en la Revista de la ciencia del suelo y nutrición vegetal.  En el 
año 1995 la Sociedad Chilena de la Ciencia del Suelo, inició un programa de control analítico entre 
laboratorios con muestras de suelos ácidos. Debido a la obtención de datos dispersos  luego de dos 
rondas de control en 1997, se propuso la creación de la Comisión de Normalización y Acreditación 
de Laboratorios (CNA) con la misión de seleccionar y validar los métodos de análisis y de evaluar 
la calidad analítica de los resultados obtenidos por los laboratorios. En este trabajo se evaluaron los 
resultados de los primeros diez años (1995 a 2004) de funcionamiento del programa de análisis de 
suelos ácidos. En promedio, los laboratorios mostraron un significativo progreso, debido a que el 
Índice de Inexactitud ha disminuido de 35% a menos de 18% y el Índice de Imprecisión de 9% a 
menos de 3%. Como resultado de la acción de la CNA, el Índice de Excelencia de los laboratorios 
ha aumentado de 78% en 1995 a más de 90% a partir del año 2000.  (Sadzawka R- Angelica, 2005) 
En la Facultad de Ciencias Químicas de la Universidad Central del Ecuador se creó en el año de 
1998  el Laboratorio de Oferta  de Servicios y Productos (OSP), que da servicios de análisis 
ambiental, bromatológico y microbiológico para varias industrias , debido a la acreditación 
obtenida en el año 2004 por el Organismo de Acreditación Ecuatoriano (OAE)  Nº: OAE LE 1C 
04-002 para el Análisis de Aguas, y el creciente trabajo en el Laboratorio se establece  la necesidad 
de  validar métodos para la determinación  de metales pesados en suelos por  ello; se quiere 
implementar y validar los metales : “Co, Ba y V’. Según el anexo 2 libro V del Tulas (2003) los 
límites máximos permisibles para estos metales en suelos son los indicados en la  Tabla 2. 
 
Tabla 2.1 Límites Máximos Permisibles 
   Metal Ba Co V 
Concentración (ppm)  200 10 25 
Nota: Adaptado de  TULAS, 2003, Norma de calidad ambiental del recurso suelo y criterios de 
remediación para suelos contaminados   
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En el área ambiental,  en la ciudad de Quito existen varios laboratorios que ya presentan métodos 
validados como se establece en  la Tabla 2.2: 
Tabla 2.2 Laboratorios Certificados 
Nº NOMBRE DEL LABORATORIO CERTIFICADO DE 
ACREDITACIÓN 
ALCANCE 
1 
 
 
2 
 
 
3 
 
 
 
4 
 
 
 
5 
Centro de Servicios Ambientales y Químicos 
CESAQ – PUCE, Pontificia 
 
 
 
Universidad Católica del Ecuador 
Oferta de Servicios y Productos OSP, Facultad de 
Ciencias Químicas Universidad Central del 
Ecuador. 
 
Laboratorio ANNCY  
 
 
 
 
 
Corporación de Laboratorios 
Ambientales del Ecuador 
CORPLABEC S.A. 
 
 
 
HAVOC Laboratorio de 
Servicios Analíticos  
 
OAE LE 2C 04-001 
 
 
 
 
OAE LE 1C 04-002 
 
 
 
 
OAE LE 2C 05-002 
 
 
 
 
 
OAE LE 2C 05-005 
 
 
 
OAE LE 2C 05-007  
Aguas naturales, residuales y de 
consumo. Suelos 
Vanadio (V) 0,01 - 10 mg/L                   
Bario (Ba) 1 - 20 mg/L 
 
Aguas naturales y residuales. Suelos. 
Bario (Ba) 0,2 – 16 mg/L, Vanadio 
(V)        3 - 100 mg/L, Cobalto (Co) 
0,2 - 3 mg/L 
 
Aguas naturales, residuales, de 
consumo. Lixiviados. Suelos y 
sedimentos 
Bario (Ba) 0,5 - 5 mg/l, Vanadio (V)                 
1,0 - 2,5 mg/l 
 
Aguas naturales, residuales y de 
consumo. Suelos 
Bario (Ba), 0,5 – 10 mg/l, Vanadio 
(V)              1,0 -15 mg/l, Cobalto 
(Co), 0,1 – 1,0 mg/l 
 
Aguas naturales, residuales y de 
consumo. Suelos y sedimentos. 
Cobalto (Co), 0,05 – 100 mg/l 
Bario (Ba), 8 – 200 mg/kg 
Vanadio (V), 8 – 60 mg/kg 
Nota: Adaptado de OAE, 2010, Laboratorios acreditados 
2.2  FUNDAMENTO TEÓRICO 
Se resume a continuación definiciones y fundamentos de: validación, suelos, metales y 
espectrofotometría de absorción atómica. 
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2.2.1 Validación: 
El concepto de la validación es el de confirmar por medio de un examen y evidencia objetiva que 
se cumplen los requisitos particulares para cumplir un objetivo. (ISO 8402; 1994) 
 Debe ser lo suficientemente amplia para satisfacer las necesidades del campo de aplicación, el 
laboratorio debe registrar los resultados, el procedimiento para la validación y una declaración  
sobre la capacidad del método para el uso requerido. (ISO/IEC 17025:2005) 
Otra manera de definir a la validación es: 
“Programa documentado que permite un elevado grado de seguridad de un proceso específico, 
realizado bajo las condiciones ideales establecidas, de tal manera que se obtenga un producto que 
cumpla las especificaciones y atributos de calidad preestablecidos y cuyos métodos analíticos 
respondan a lo que de ellos se espera” (OAA,2003) 
La validación confiere un alto porcentaje de confianza y seguridad del método analítico y se realiza 
con carácter obligatorio cuando se desarrolla un nuevo procedimiento. 
 
Validación de un método:  
La validación de métodos analíticos  es el proceso que establece las características de 
funcionamiento, limitaciones del método y las de influencias externas que pueden afectar estas 
características, cuando el método se desarrolla de manera adecuada. (FAO, 2008). 
 Por otro lado es la verificación de un método analítico soportado en documentación que establece 
criterios de calidad por ejemplo para el: 
Cliente: QC de referencia, Certificado ISO 9001, Acreditación ISO 17025 y el  Organismo Público: 
Homologación; ley correspondiente, Acreditación ISO 17025. 
La validación del método se ha concentrado en el proceso de evaluación de los parámetros de 
rendimiento, utilizando un equipo que está dentro de las especificaciones, que funcionan de 
acuerdo a lo descrito y se encuentran adecuadamente calibrados. (EURACHEM, 2005) 
Según la Guía EURACHEM el laboratorio debe validar: Métodos no estandarizados, métodos 
diseñados a desarrollados internamente, métodos estandarizados usados fuera  del alcance 
propuesto, ampliaciones o modificaciones de métodos estandarizados. 
La validación incluye: La especificación de los requisitos, la determinación de las características de 
los métodos, una declaración de su validez, una verificación de que se pueden cumplir los 
requisitos al usar el método. 
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En general se establece que el laboratorio validara: 
1. Métodos no normalizados: Métodos desarrollados por el laboratorio o métodos nuevos o 
métodos que se han utilizado en el laboratorio pero que no están normalizados. 
2. Método normalizado con una modificación significativa 
 
Cuando es  un  método empleado tradicionalmente por el laboratorio que no esté normalizado, se 
puede realizar una Validación Retrospectiva, se toma los datos experimentales que el laboratorio 
dispone con la recopilación de la mayoría de datos históricos del análisis, con estos datos se 
deberán determinar los parámetros de validación y evaluar si los resultados son aceptables. 
 Su es un método se debe realizar una Validación Prospectiva, generando a través de análisis 
datos experimentales. 
En algunos casos se puede realizar lo que se conoce como validación menor o verificación cuando 
se trate de: 
1. Métodos normalizados. 
2. Métodos normalizados usados fuera de su alcance propuesto. Ejemplo: uso en otra matriz. 
3. Ampliaciones y modificaciones menores de métodos normalizados. Ejemplo: uso en otros 
analitos. 
4. Cuando se trate de métodos previamente validados, que haya sufrido alguna alteración 
significativa por lo cual deben volver a evaluarse. Estas variaciones pueden ser; cambio de equipo, 
cambio de componentes de equipo como columnas, detectores, cambio analista, cambio de la 
matriz que contiene la muestra o de nivel de concentración del analito de interés, entre otros.  
(Chile - Instituto de Salud Pública, 2010) 
 
Importancia de la validación 
 
Los objetivos primordiales de una validación son: establecer un método y confirmar  su desempeño por 
medio de tratamientos estadísticos y apreciaciones cualitativas por parte del laboratorio en general,  
de ahí la importancia de una adecuada validación, ya que establece bajo qué circunstancias debe 
realizarse un análisis asegurando que los datos obtenidos cumplen con la calidad deseada, 
brindando seguridad y  respaldo.  La validación proporciona criterios para el rechazo o re análisis 
de lecturas fuera del rango,  el proceso de validación está acompañado por la transferencia de 
métodos validados  entre laboratorios, siendo útiles para diferentes establecimientos. 
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Verificación: Comprobar que el laboratorio domina el método de ensayo normalizado y lo utilice 
correctamente. En ocasiones lo que se busca en una validación es demostrar que un método es 
equivalente a otro. (Chile - Instituto de Salud Pública, 2010)  
2.2.1.1 Proceso de Validación: Este proceso se realiza como se esquematiza en la tabla 2.1: 
 
Tabla 2.3 Proceso de Validación 
Necesidad  Analítica Se establece, por la autoridad del laboratorio,  necesidad de 
satisfacción de una demanda analítica. 
Método Revisión de métodos disponibles y elección del más apropiado 
Borrador del Procedimiento Teniendo en cuenta los aspectos formales de contenido 
Puesta a Punto Se ajustan y afinan las distintas variables del método. En este 
apartado se “aprueba” teniendo en cuenta los diversos parámetros de 
validación. 
Elección de los parámetros 
de Validación 
Teniendo en cuenta las guías aplicables y la experiencia  obtenida en 
la puesta a punto 
Fijación de objetivos para 
los parámetros de validación 
Teniendo en cuenta la bibliografía aplicable y la experiencia 
adquirida en la puesta a punto 
Diseño experimental y 
estadístico 
Para la obtención de los parámetros elegidos, siguiendo el 
procedimiento. 
Realización de los ensayos 
diseñados 
De acuerdo con el procedimiento-borrador. Registrando los datos. 
Tratamiento estadístico de 
los datos obtenidos 
Se obtienen los valores propios del laboratorio para los parámetros de 
validación 
DECLARACIÓN DEL MÉTODO VALIDADO 
 Nota: Por. EURACHEM, 2010, Guía de laboratorio para la validación de métodos y temas 
relacionados 
2.2.1.2 Definiciones para la validación de un método analítico 
Se definen los parámetros de calidad requeridos en un proceso de validación. Estos parámetros se 
van a usar a lo largo de la investigación y constituyen la base de la validación.  
 Selectividad/Especificidad: Evaluación inequívoca del analito en presencias de otros 
componentes, estos pueden incluir impurezas, productos degradados etc. La diferencia 
entre selectividad y especificidad, es que la especificidad es considerada como un término 
absoluto, es decir como una selectividad al 100 %, por lo que no se puede cuantificar o 
graduar. 
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Se puede analizar un mínimo de tres testigos, reactivos, tres blancos de matriz y tres muestras o 
estándares de concentración conocida del analito de interés. Se deben comparar las lecturas 
(señales de medición) obtenidas para cada caso, y observar si existen variaciones entre los testigos 
reactivos, blancos de matrices y estándares o muestras con analito. Si se encuentran diferencias 
significativas deberán ser identificadas y en lo posible eliminadas.                                                     
(Chile - Instituto de Salud Publica, 2010) 
Función de respuesta/linealidad/sensibilidad: Existen dos funciones de respuesta: ` 
Función de respuesta  instrumental  Recta de calibrado 
Función de respuesta del Método  Recuperación del método 
 Límite de detección: Es la mínima concentración  de analito que se puede detectar para un 
nivel de confianza dado. Este límite depende de la relación entre la magnitud de la señal 
analítica y el valor de las fluctuaciones estadísticas de la señal del blanco.(SKOOG, 1998) 
 Cuando la medición final se basa en la lectura de un instrumento, se debe tener en  cuenta 
la respuesta de fondo (la proporción entre señal y ruido). 
       Ecuación 2. 1      
 
 Límite de cuantificación: Concentración más baja que se puede determinar por un método 
analítico de forma reproducible, con criterios de exactitud y precisión conocidos.  
(JAIMES M,  2005) 
 Se define como la cantidad de analito que proporciona una señal igual a la del blanco más diez 
veces la desviación estándar del blanco.  (Eurachem, 1998) 
 
Ecuación 2. 2 
 Linealidad: Permite expresar la capacidad del  método analítico para dar resultados 
directamente proporcionales a la concentración del analito en la muestra y tiene como 
parámetros a r que es el coeficiente de correlación y r
2
 el coeficiente de determinación 
considerándose el método lineal, cuando r es mayor a 0,9997 y r2 mayor o igual a 0,9975. 
Para comprobar este parámetro se requiere de al menos de 5  curvas de calibración, 
LD= 3xS 
LC= 10xS 
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obtenidas de medir cinco estándares de diferente concentración del  analito. La ecuación de 
la recta que relaciona a las 2 variables es: 
 Ecuación 2. 3 
 
Dónde: 
y     respuesta 
x     concentración 
a     pendiente de la curva 
b     intersección con el eje, cuando x=0 
 Precisión: Concordancia entre valores numéricos de dos o más mediciones que se han 
obtenido de manera similar. La precisión se utiliza para determinar la repetibilidad y  
reproducibilidad de los resultados. (Skoog, 2008).   
Repetibilidad: Precisión de los valores, obtenida bajo las mismas condiciones de operación en un 
intervalo corto de tiempo (mismo día), por un mismo analista, en la misma muestra homogénea y 
en el mismo equipo. 
Puede ser expresada cuantitativamente en términos  de la característica de la dispersión de los 
resultados y puede determinarse por medio del ensayo de patrones, material de referencia o adición 
a blanco en varias concentraciones en el intervalo de trabajo. 
La desviación estándar relativa determina si los datos experimentales son o no precisos 
 Ecuación 2. 4 
 
 
 
Ecuación 2. 5 
 
El cálculo de la f calculada y la F tabulada nos indica:  
F calculada < F tabulada  No significativo F calculada > F tabulada  Significativa 
Ecuación 2. 6  
Y=ax+ b 
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 Reproducibilidad: Condiciones bajo las cuales los resultados de prueba se obtienen con el 
mismo método, con material idéntico, y con diferentes condiciones de análisis (analistas, 
días). Se calcula para la determinación de la incertidumbre y los cálculos son similares a la 
repetibilidad. Para su evaluación se toman 3 muestras de distinta concentración en  rango 
bajo, medio y alto del analito, se realiza la lectura diez veces, debe mostrar condiciones de 
reproducibilidad.  
 Exactitud: Proximidad entre un valor medido y un valor verdadero, la medición es más 
exacta cuando más pequeño es el error de medida, para la evaluación de este parámetro se 
realiza el análisis de un material de referencia certificado, se realizaran un mínimo de 10 
repeticiones del ensayo 3 días consecutivos. Se compara el promedio de los valores 
obtenidos(x) con el valor de referencia certificado (µ), teniendo en cuenta la incertidumbre 
asociada a este material. (OAA,2003) 
 
    Ecuación 2. 7 
 
La precisión y exactitud se pueden establecer como lo demuestra el Figura 2.1. 
 
 
Figura 2. 1 Precisión y Exactitud. Por: Chile - Instituto de Salud Pública, 2010, Validación de 
métodos y determinación de la incertidumbre de la medición 
 
 Recuperación: Procedimiento que establece el sesgo (o desviación del valor real) de un 
método de ensayo. Debe encontrase entre el  98-102% es decir una varianza del +-2%. 
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La recuperación permite ver el rendimiento de un método analítico en cuanto al proceso de 
extracción y la cantidad del analito existente en la muestra original. Por lo cual, la recuperación 
esta intrínsecamente relacionada a las características de la matriz de la muestra.                    
(Instituto de Salud Pública Chile, 2010) 
 
Ecuación 2. 8 
            
 
Incertidumbre: Parámetro, asociado con el resultado de una medición, que caracteriza la 
dispersión de los valores que pudieran ser razonablemente atribuidos al mesurando.  (Maroto 
Alicia, 2010) 
Se diferencia entre los términos error e incertidumbre ya que el error es la diferencia entre el valor 
medido y el valor verdadero, del objeto que se está  midiendo y la Incertidumbre es la 
cuantificación de la duda que se tiene sobre el resultado de la medición.  (Eurachem, 1998) 
Se realiza la determinacion de las diferentes fuentes de incertidumbre asi:  
 Muestreo 
  Muestra 
 Sesgos Instrumentales: deriva, resolución,  temperatura etc. 
 Pureza de Reactivos: materiales de referencia, preparación de estándares. 
 Analista: serie de mediciones: variaciones en observaciones repetidas bajo condiciones 
aparentemente iguales.  
 Condiciones de medición: certificado de calibración: en  las correcciones y las 
incertidumbres asociadas a ellas, para un valor de k determinado, en las condiciones de 
calibración. Ejemplo: material volumétrico, etc. 
 Condiciones de medición: temperatura, humedad, etc. 
 Otras: Método, tablas, pesada, alicuota, efectos computacionales, etc. 
Los diferentes componentes de incertidumbre identificados en una medición, se pueden evaluar 
por: 
Evaluación Tipo A: Aquellos que son calculados por métodos estadísticos, ejemplo: 
Repetibilidad, reproducibilidad y exactitud. 
Evaluación Tipo B: Aquellos que provienen de certificados u otros medios. 
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2.2.1.3 NORMALIZACIÓN DE UN MÉTODO 
 RAMOS Ramis, (2001. p 109) especifica que es  una actividad colectiva que consiste en la 
elaboración, difusión y aplicación de normas referidas a situaciones repetitivas.
 
Las normas son documentos con las siguientes características: 
 Contiene aplicaciones técnicas. 
 Son elaboradas por consenso entre las partes interesadas: fabricantes, administraciones 
públicas, usuarios y consumidores, centros de investigación, laboratorios de servicios etc. 
 Están basados en los resultados de la experiencia y el desarrollo tecnológico. 
 Son aprobados por un organismo nacional, regional o internacional de normalización 
reconocido. 
 Están disponibles al público.  
Las normas ofrecen un lenguaje común de comunicaciones entre las empresas, las 
administraciones, y los usuarios, proporcionando mecanismos de referencia en los que se 
fundamenta la confianza entre el cliente y el proveedor del servicio. 
2.2.1.4 ACREDITACIÓN  DE UN LABORATORIO 
 
Acción llevada a cabo por una entidad independiente de las partes interesadas, por ejemplo una 
empresa de acreditación, mediante la cual se manifiesta que se dispone de la confianza adecuada en 
que un producto, proceso o servicio es conforme a una norma, los laboratorios analíticos prestan 
servicios, y como tales servicios pueden beneficiarse de las ventajas de la acreditación. 
Existe un gran número de empresas públicas y privadas, independientes y sin ánimo de lucro, 
reconocidas en ámbitos nacionales y supranacionales, que desarrollan actividades de acreditación. 
Gran parte  de las actividades de estas empresas consiste en certificar la adecuación de otras 
empresas incluyendo los laboratorios a las normas de gestión de calidad ISO 9001, 9002 y 9003. 
2.2.2 Suelo:  
En este apartado se explica lo que son los  componentes, textura, estructura, color, permeabilidad, 
intercambio iónico del suelo. 
 Según  (Crespo Villalaz, 2004) es una delgada capa sobre la corteza terrestre de material que 
proviene de la desintegración y/o alteración física y/o química de las rocas y de los residuos de las 
actividades de los seres vivos que sobre ella se asientan.  
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El suelo se compone de tres capas: 
 Capa superior    Subsuelo   Roca Madre 
 Capa Superior: Es la de mayor importancia , esta capa contiene los alimentos que la 
planta necesita, es de color más oscuro porque tiene materia orgánica que son hojas, tallos 
y raíces descompuestas, la fertilidad del suelo depende de esta capa.  
 El subsuelo: Está debajo de la capa superior, este contiene alimentos, pero en una forma 
que las plantas no pueden usarlos fácilmente. 
 La roca madre: Está debajo del subsuelo, es una capa de piedra de la cual la planta no 
puede tomar el alimento. Esta es la que da origen al suelo. Las partes del suelo se 
encuentran especificadas en la Fig. 2.2 
 
 
Figura 2. 2 Partes del Suelo. Por García, Blaansh, 2012,  El suelo 
   
2.2.2.1 Componentes del suelo 
Los suelos constan de cuatro grandes componentes: materia mineral, materia orgánica, agua y aire; 
la composición volumétrica aproximada es de 45%, 5%, 25% y 25%, además contienen otros 
elementos como: microorganismos, seres vivos, biomoléculas orgánicas, biomoléculas inorgánicas 
y elementos nutritivos. 
Materia Mineral: Sustancias inorgánicas  que poseen una disposición ordenada de átomos de  
elementos de su composición, da como resultado el desarrollo de superficies planas conocidas 
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como caras, tienen gran importancia por sus múltiples aplicaciones en los diversos campos de la 
actividad humana. Algunos minerales se utilizan prácticamente tal como se extraen; por ejemplo el 
azufre etc. Otros, en cambio, deben ser sometidos a diversos procesos para obtener el producto 
deseado, como el hierro, cobre, aluminio, estaño, etc.  
Materia orgánica: Formada por los restos animales y vegetales en diferentes estados de 
descomposición. Son sustancias químicas que contienen carbono, formando enlaces covalentes 
carbono-carbono o carbono-hidrógeno, en muchos casos contienen oxígeno, nitrógeno, azufre, 
fósforo, boro, halógenos y otros elementos. Las moléculas orgánicas pueden ser de dos tipos: 
Moléculas orgánicas naturales: Son las sintetizadas por los seres vivos, y se llaman biomoléculas, 
las cuales son estudiadas por la bioquímica. 
Moléculas orgánicas artificiales: Son sustancias que no existen en la naturaleza y han sido 
fabricadas por el hombre como los plásticos. 
Aire: Se denomina aire a la mezcla de gases que constituye la atmósfera terrestre, que permanecen 
alrededor de la Tierra por la acción de la fuerza de gravedad, el aire está compuesto en 
proporciones ligeramente variables por: nitrógeno (78%), oxígeno (21%), vapor de agua (variable 
entre 0-7%), ozono, dióxido de carbono, hidrógeno y algunos gases nobles como el criptón o el 
argón, es decir, 1% de otras sustancias. 
Agua: Molécula compuesta por 2 átomos de H2 y uno de O2. Cubre el 71% de la superficie de la 
corteza terrestre. En nuestro planeta, se localiza principalmente en los océanos donde se concentra 
el 96,5% del agua total, los glaciares y casquetes polares tiene el 1,74%, los depósitos subterráneos 
(acuíferos), los permafrost y los glaciares continentales suponen el 1,72% y el restante 0,04% se 
reparte en orden decreciente entre lagos, la humedad del suelo, atmósfera, embalses, ríos y seres 
vivos. 
Microorganismos: Son organismos dotados de individualidad que presentan, a diferencia de las 
plantas y los animales, una organización biológica elemental, en su mayoría son unicelulares, 
aunque en algunos casos se trate de organismos cenóticos compuestos por células multinucleadas, o 
incluso multicelulares. 
Seres vivos: Conjunto de átomos y moléculas que forman una estructura material muy organizada 
y compleja, están formados principalmente  en un 95% por cuatro bioelementos (átomos) que son 
el carbono, hidrógeno, oxígeno y nitrógeno, a partir de los cuales se forman las biomoléculas: 
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Biomoléculas orgánicas o principios inmediatos: glúcidos, lípidos, proteínas y ácidos nucleicos. 
Biomoléculas inorgánicas: Agua, sales minerales y gases. 
Elementos nutritivos: Importantes para la supervivencia de la planta. 
2.2.2.2 Textura del Suelo: Es la distribución de tamaños de las partículas que lo conforman, 
existen varios tamaños de gránulos, como se especifica en la tabla 2.4. 
Tabla 2.4 Tamaños de gránulos en los suelos 
Gránulos        Tamaño(mm) 
Grava            >2 
Arena 2-0,02 
Limo 0,02-0,002 
Arenilla < 0,002 
Nota: Por. Gines Navarro. 2003. Química Agrícola 
Estructura del suelo: Las partículas del suelo son de formas irregulares y dibujan entre ellas 
pequeños espacios llamados poros. Los poros contienen agua o aire, el suelo es permeable cuando 
el agua se infiltra con facilidad a través de sus partículas, el suelo más conveniente es aquel que 
tiene poros grandes que permiten la filtración de la lluvia, buena aireación y drenaje más fuerte, los 
poros chicos aseguran mayor retención del agua. 
Color: Depende de los componentes y se usa como una medida indirecta de ciertas propiedades, 
este varía según el contenido de humedad. 
Rojo Contenidos de óxidos de hierro y manganeso 
Amarillo  Contenido de óxidos de hierro hidratado 
Blanco y gris  Presencia de cuarzo, yeso y caolín 
Negro y marrón  Materia orgánica 
 Permeabilidad del Suelo: Propiedad que tiene el suelo de transmitir el agua y el aire, mientras 
más permeable es el suelo, mayor será la filtración  El tamaño de los poros del suelo reviste gran 
importancia con respecto a la tasa de filtración (movimiento del agua hacia dentro del suelo) y a 
la tasa de percolación (movimiento del agua a través del suelo).  
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2.2.2.3 Intercambio Iónico del Suelo: Intercambio de iones entre electrolitos o entre una 
disolución de  electrolitos y un complejo. 
 Capacidad de Intercambio de los suelos: Los iones presentes  en el suelo son de tres 
tipos: 
 Directamente disponibles 
 Disponibles Indirectamente: Se fijan en el suelo por intercambio iónico 
 Indisponibles 
La capacidad de intercambio iónico de los suelos depende de su composición, fundamentalmente 
de las arcillas y de la materia orgánica. En las arcillas, la capacidad de intercambio de cationes 
reside en los grupos silicato y aluminio ionizables, la materia orgánica posee una gran capacidad de 
intercambio de cationes, por los grupos carboxílicos y grupos de carga negativa. 
 Capacidad de cambio de los suelos: cantidad de iones que pueden colocarse en las 
posiciones de intercambio, expresada en meq/100g. 
La capacidad de fijación de los iones por el suelo disminuye  en el orden: 
Ba>Sr>NH4>Ca>Mg>K>Na>H 
Una alta capacidad de intercambio iónico en los suelos es importante ya que supone la posibilidad 
de retener un depósito de iones nutritivos de manera que puede ser cedido a la solución salina del 
suelo a medida que son absorbidos  por las plantas. Los mecanismos que permiten la entrada de 
iones a la solución del suelo incluyen: 
 Interperismo mineral 
 Descomposición de la materia orgánica 
 La lluvia 
 Las sales contenidas en el agua de riego 
 Fertilización 
 Liberación de iones retenidos por el coloide o la fracción coloidal o arcillosa del suelo. 
En la retención de iones, los suelos conservan un equilibrio, entre evitar las perdidas por lixiviación 
y mantener cierta disponibilidad para las plantas. 
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2.2.3 Metales 
De los metales en estudio se va a establecer propiedades físicas y químicas, comportamiento en el 
suelo, danos en  la salud y al medio ambiente 
2.2.3.1  Bario   
 
Elemento metálico alcalinotérreo químicamente similar al calcio, pero más reactivo, se oxida con  
facilidad cuando está expuesto al aire y es altamente reactivo con el agua o el alcohol,  ya que 
produce gas hidrógeno, se quema con el aire o el oxígeno, no sólo produce el óxido de bario (BaO), 
sino también el peróxido.  Ocupa el decimoctavo lugar en abundancia en la corteza terrestre, los 
compuestos de bario se obtienen de la minería y por conversión de dos minerales de bario. La 
barita, o sulfato de bario, es el principal mineral y contiene 65.79% de óxido de bario.             
Propiedades Físicas y Químicas del Bario 
Las propiedades físicas y químicas del Bario se describen en la tabla 2.5. 
Tabla 2.5 Propiedades Físicas y Químicas del Bario 
Propiedades Físicas Propiedades Químicas 
Símbolo Ba Reacciona con el Cu 
Numero atómico  56 Se oxida con el agua 
Masa Atómica 137,34 Muy reactivo no existe en estado libre en la 
naturaleza 
Punto de Fusión 725
0
C  
Punto de Ebullición 1640
0
C  
Densidad 3,5  
Color Plateado  
Olor Inodoro  
Aspecto Sólido, frágil y 
blando 
 
Color a la llama verde  
Nota: Adaptado de.  Lenntech, 2012, Water tratament 
Efectos del Bario sobre la salud: Los niveles de Bario en el medio ambiente son muy bajos, altas 
cantidades de Bario pueden ser encontradas en suelos y en comida, como son los frutos secos, 
algas, pescados y ciertas plantas, la cantidad de Bario que es detectada en la comida y en agua 
generalmente no es suficientemente alta como para afectar  la salud.  La gente con un  riesgo a la 
exposición del Bario  son aquellos que trabajan en la industria del Bario, los mayores riesgos para 
la salud que ellos pueden sufrir son causados por respirar aire que contiene sulfato de Bario o 
Carbonato de Bario, muchos vertederos de residuos peligrosos contienen ciertas cantidades de 
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Bario, la exposición de este metal puede ser causada por respirar polvo, comer tierra, plantas, beber 
agua que está contaminada, o tener contacto cutáneo. 
 Los efectos sobre la salud del Bario dependen de la solubilidad de los compuestos, compuestos del 
Bario que se disuelven en agua pueden ser dañinos para la salud humana, la toma de gran cantidad 
de Bario que es soluble puede causar parálisis y en algunos casos incluso la muerte. 
Pequeñas cantidades de Bario soluble en agua puede causar en las personas dificultad al respirar, 
incremento de la presión sanguínea, arritmia, dolor de estómago, debilidad en los músculos, 
cambios en los reflejos nerviosos, inflamación del cerebro y el hígado, daño en los riñones y el 
corazón.  
No se ha demostrado que el Bario cause cáncer,  infertilidad o defectos de nacimiento.       
(Lenntech, 2012) 
Efectos del Bario sobre el ambiente 
El Bario es un metal plateado-blancuzco que puede ser encontrado en el medioambiente, donde 
existe de forma natural, aparece combinado con otros elementos químicos, como el azufre, carbón 
u oxígeno, los compuestos del Bario son usados por las industrias del aceite y gas para hacer 
lubricantes para taladros, los compuestos del Bario son también usados para hacer pinturas, 
azulejos, vidrio y gomas. Debido al uso extensivo del Bario en las industrias, el Bario ha sido 
liberado al ambiente en grandes cantidades, como resultado las concentraciones de Bario en el aire, 
agua y suelo pueden ser mayores que las concentraciones que ocurren de forma natural en muchos 
lugares. El Bario es liberado al aire por las minas, proceso de refinado, y durante la producción de 
compuestos de Bario. Puede entrar también al aire durante la combustión del carbón y aceites.  
Algunos compuestos del Bario que son liberados durante procesos industriales se disuelven 
fácilmente en agua y son encontrados en lagos, ríos y arroyos. Debido a sus solubilidades estos 
compuestos del Bario pueden alcanzar largas distancias desde sus puntos de emisión, cuando peces 
y otros organismos acuáticos absorben los compuestos del Bario, el Bario se acumulará en sus 
cuerpos. Los compuestos del Bario que son persistentes usualmente permanecen en la superficie 
del suelo, o en el sedimento de las aguas, el Bario es encontrado en la mayoría de los suelos en 
bajos niveles, estos niveles pueden ser más altos en vertederos de residuos peligrosos.       
(Lenntech, 2012) 
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2.2.3.2 Cobalto: Metal duro ferromagnético, elemento esencial para los mamíferos en pequeñas 
cantidades. Se encuentra distribuido con amplitud en la naturaleza y forma, aproximadamente, el 
0.001% del total de las rocas ígneas de la corteza terrestre, se halla en meteoritos, estrellas, en el 
mar, en aguas dulces, suelos, plantas, animales y en los nódulos de manganeso encontrados en el 
fondo del océano. A este metal no le afectan el agua ni el aire en condiciones normales, y lo atacan 
con rapidez el ácido sulfúrico, el ácido clorhídrico y el ácido nítrico; pero el ácido fluorhídrico, el 
hidróxido de amonio y el hidróxido de sodio lo atacan lentamente.  La vitamina B12 es un 
compuesto de coordinación del cobalto que se encuentra en la naturaleza y es muy importante. Los 
compuestos de cobalto tienen gran variedad de aplicaciones industriales, incluso se usan como 
catalizadores, y en agricultura para remediar la deficiencia de cobalto en el suelo y en la vegetación 
natural. 
 Propiedades Físicas y Químicas del Cobalto: Las propiedades físicas y químicas del Cobalto se 
describen en la tabla 2.6. 
Tabla 2.6 Propiedades Físicas y Químicas del Co 
Propiedades Físicas Propiedades Químicas 
Símbolo                                            Co 
Numero atómico                              27 
Masa                                              58,93 
Punto de Fusión                          1495 °C 
Punto de Ebullición                    2.927 °C 
Densidad                                   8900 kg/m
3
 
Color                                       Blanco azulado 
Aspecto                                               duro 
Aleaciones resistentes a la corrosión a T
0
 elevadas 
Nota: Adaptado Por.  Lenntech, 2012, Water tratament 
Cobalto en el Suelo: En los suelos  oscila entre 1-40 ppm, en los que abundan los minerales 
ferromagnesianos puede alcanzar hasta 1000ppm. Diversos factores, como la textura, humedad, pH 
y contenido en óxidos de manganeso influyen en la disponibilidad del cobalto para la planta. 
Suelos con alta pluviometría y textura gruesa suelen provocar deficiencia, mientras que en los 
suelos arcillosos la disponibilidad es hasta 6-7 veces superior, puesto que el Co
2+
 después de ser 
liberado de los minerales que lo contienen, se retiene en forma intercambiable o en forma de 
complejos organominerales. El pH influye en la disponibilidad, puesto que pH básicos provocan 
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una disminución del Co en formas asimilables, debido a esto, el encalado del suelo provoca una 
disminución en la absorción por la planta. Los suelos con alto porcentaje de óxido de manganeso 
suelen absorber en su superficie una gran parte de cobalto presente en ellos.  
(Gines Navarro, 2003) 
 
Cobalto en las plantas: Este elemento no es esencial para las plantas pero si lo es para los 
animales que se alimentan de ellas, solo se considera esencial para microorganismos que fijan el 
nitrógeno atmosférico. (Gines Navarro, 2003) 
 
Contenido y función en la planta: Contenido bajo pero variable, depende de la especie y de su 
contenido en el suelo, como se muestra en la Tabla 2.7. 
 
Tabla 2.7 Contenido de Co en plantas 
 
Plantas Contenido(ppm) 
Herbáceas 0’02-0’24  
Leguminosas 0’06-0’43 
Granos de cereales(maíz) 0’01-0’06 
Nota: Por Gines Navarro. 2003. Química Agrícola 
Hay algunas plantas que absorben valores superiores a 1 ppm, en aquellas que vegetan en suelos 
con contenidos altos, el elemento puede ser absorbido en exceso lo que puede  dar deficiencia en 
manganeso y en hierro, que en casos agudos se traducen en clorisis y necrosis. 
El Co es importante ya que forma parte de la vitamina B12, la cual es necesaria para la formación 
de la hemoglobina que se requiere para que la fijación se realice. 
Sin ninguna confirmación se dice que este metal es activador de diversas enzimas como arginasa y 
lecitinaza. La presencia de cobalto en las plantas es de gran importancia para la nutrición animal. 
Niveles inferiores a los considerados como normales en pastos (menores a 0’08 en peso seco) 
provocan graves alteraciones. (Gines Navarro, 2003) 
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Efectos del Cobalto en la salud 
El Cobalto está ampliamente disperso en el ambiente de los humanos por lo que pueden estar 
expuestos a él por respirar el aire, beber agua y comer comida que  contengan Cobalto, también por 
contacto cutáneo en suelos o agua.  
Muy alta concentración de Cobalto puede dañar la salud humana, cuando respiramos elevadas 
concentraciones de Cobalto a través del aire experimentamos efectos en los pulmones, como asma 
y neumonía, cuando las plantas crecen sobre suelos contaminados estas acumularán muy pequeñas 
partículas de Cobalto, especialmente en las partes de la planta que nosotros comemos, como son los 
frutos y las semillas. Los suelos cercanos a minas y fundiciones pueden contener una alta cantidad 
de Cobalto, así que la toma por los humanos a través de comer las plantas puede causar efectos 
sobre la salud como: 
 Vómitos y náuseas  
 Problemas de Visión  
 Problemas de Corazón  
 Daño del Tiroides  
(Lenntech, 2012) 
Efectos del Cobalto sobre el medio ambiente 
Elemento  que ocurre de forma natural en el medio ambiente en el aire, agua, suelo, rocas, plantas y 
animales, este puede también entrar en el aire y el agua y depositarse sobre la tierra a través del 
viento y el polvo y entrar en la superficie del agua a través de la escorrentía cuando el agua de 
lluvia corre a través del suelo y rocas que contienen Cobalto. 
Se  libera en pequeñas cantidades en la atmósfera por la combustión de carbón y la minería, el 
procesado de minerales que contienen Cobalto y la producción y uso de compuesto químicos con 
Cobalto. El Cobalto se mueve sólo bajo condiciones ácidas, pero al final la mayoría del Cobalto 
terminará en el suelo y sedimentos, en tanto los suelos que contienen muy bajas cantidades de 
cobalto pueden afectar a las plantas que crecen en ellos teniendo una deficiencia de este metal. 
Cuando los animales pastorean sobre estos suelos ellos sufren una carencia de Cobalto, el cual es 
esencial para ellos , por otra parte, los suelo cercanos a las minas y las fundiciones pueden contener 
muy altas cantidades de Cobalto, así que la toma por los animales a través de comer las plantas 
puede causar efectos sobre la salud. El Cobalto se acumulará en plantas y en cuerpos de animales 
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que comen esas plantas, pero no es conocido que el Cobalto sufra biomagnificación en la cadena 
alimentaria, debido a que las frutas, vegetales, peces y otros animales que  el ser humano come 
usualmente no contienen altas cantidades de Cobalto.   (Lenntech, 2012) 
2.2.3.3 Vanadio: Metal de transición que se encuentra  en la corteza terrestre y en las rocas, en 
minerales de hierro y en depósitos de petróleo crudo 
Propiedades Físicas y Químicas del Vanadio 
Las propiedades físicas y químicas  del Vanadio se describen en la Tabla 8. 
Tabla 2.8 Propiedades físicas y químicas del Vanadio 
Propiedades Físicas Propiedades Químicas 
Símbolo V Forma aleaciones 
Resistencia a las bases, H2SO4 y HCl 
Resiste el ataque del agua salada aireada mejor 
que la mayor parte de los aceros inoxidables. 
Sin embargo, el vanadio no resiste al ácido 
nítrico. 
Se disuelve en agua para formar         
soluciones acidas 
Numero atómico  23 
Masa Atómica 50.942 
Punto de Fusión 2.175 K (1.902 °C) 
Punto de Ebullición 3.682 K (3.409 °C) 
Densidad 6110 kg/m
3
 
Color Blanco grisáceo 
Aspecto Blando, dúctil y 
brillante 
Nota: Adaptado Por.  Lenntech, 2012, Water tratament 
 Vanadio en el suelo: Los compuestos de vanadio son geogénicos y se encuentran en todas partes. 
Oligoelemento esencial y sus compuestos son asimilados por las plantas e incorporados a sus 
procesos de crecimiento; así el vanadio es extraído del suelo e ingresa a la cadena alimentaria. 
El contenido medio de vanadio en el suelo es alrededor de 100 ppm y procede de la degradación de 
rocas ígneas. Los suelos húmicos lo adsorben en notable proporción,  especialmente en suelos 
alcalinos. 
Tanto las plantas como los animales incorporan vanadio como oligoelemento esencial a sus 
organismos. Se estima que en el ser humano la ingesta diaria, a través de la alimentación, es de 100 
µg. La mayor parte del vanadio ingerido es excretado sin ser resorbido.  
(Gines Navarro, 2003) 
Vanadio en las plantas: Diversas investigaciones  han demostrado el efecto de las sales de 
vanadio sobre el crecimiento de microorganismos y plantas superiores. Se señalaban  que 
concentraciones de 10-20 ppm o más eran generalmente toxicas para las plantas, en determinados 
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casos concentraciones más bajas tenían un efecto estimulante, especialmente para ciertos 
microorganismos: 
Efectos del Vanadio sobre la salud 
La mayor acumulación de Vanadio en los seres humanos tiene lugar a través de las comidas, como 
es, trigo, semilla de soja, aceite de oliva, aceite de girasol, manzanas y huevos. 
El Vanadio puede tener un número de efectos sobre la salud humana, cuando la toma es muy alta. 
Cuando el Vanadio es acumulado a través del aire, puede causar bronquitis y neumonía. 
Los efectos graves del Vanadio son irritación de pulmones, garganta, ojos y cavidades nasales. 
Otros efectos sobre la salud cuando se toma Vanadio son: 
 Daño cardiaco y vascular.  
 Inflamación del estómago e intestinos  
 Daño en el sistema nervioso  
 Sangrado del hígado y riñones  
 Irritación de la piel  
 Temblores severos y parálisis  
 Sangrado de la nariz y dolor de cabeza  
 Mareos  
 Cambios de comportamiento  
 (Lenntech, 2012) 
Efectos del Vanadio sobre el medio ambiente  
El Vanadio puede ser encontrado en el ambiente, en algas, plantas, invertebrados, peces y muchas 
otras especies. En mejillones y cangrejos se acumula fuertemente, el cual puede ser acumulado en 
concentraciones de 10
5 
a 10
6
 veces mayores que las concentraciones que son encontradas en el agua 
salada. El Vanadio causa la inhibición de ciertas enzimas de animales, lo cual tiene varios efectos 
neurológicos. Próximo a los efectos neurológicos el Vanadio puede causar desordenes 
respiratorios, parálisis y efectos negativos en el hígado y los riñones. 
 El Vanadio puede causar daño en el sistema reproductivo de animales machos, y el Vanadio puede 
causar alteraciones del ADN en algunos casos, pero no puede causar cáncer en animales.  
(Lenntech, 2012) 
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2.2.4 Espectrofotometría de Absorción Atómica 
 
La Espectroscopia de Absorción  Atómica, “Se basa en convertir parte de la muestra en un vapor 
atómico, y en medir la absorción,  por este vapor, de una radiación característica del elemento a 
determinar”  (Pickering, 1980) 
Muchas investigaciones se han llevado a cabo por la espectrofotometría de absorción atómica, 
como en Chile sobre la acumulación de cobre en una comunidad vegetal afectada por 
contaminación minera en el valle de Puchuncavi.  Donde  las concentraciones de Cu total en los 
suelos fueron determinadas mediante espectrometría de absorción atómica, luego de la digestión 
ácida de las muestras usando una mezcla de ácidos fluorhídrico y perclórico (Maxwell 1968). Se 
analizaron independientemente las cinco muestras representativas de cada sitio de muestreo, 
considerándose dos repeticiones para cada una de ellas. Para el aseguramiento y control de calidad 
de los resultados, se analizaron dos muestras de referencia: GBW 07312 (sedimento de río) y 
IAEA-SL-1 (sedimento lacustre) del International Atomic Energy Agency. Los valores de 
referencia y los obtenidos se los comparan y sirve para el desarrollo de la validación.  (González , 
2008) 
2.2.4.1 Espectro electromagnético 
 Abarca un intervalo enorme de longitud de onda y frecuencias por ello se necesita una escala 
logarítmica, las divisiones se basan en los métodos que se precisan para generar y detectar las 
diversas clases de  radiación. Los métodos espectroquímicos no solo utilizan la radiación visible 
sino también las radiaciones ultravioletas e infrarroja estos se denominan métodos ópticos, a pesar 
que el ojo humano no es sensible a los dos últimos tipos de radiación. (Skoog D, 1998) 
2.2.4.2 Principios de la Absorción Atómica 
 
Principio Básico 
 
Cuando se suministra una determinada cantidad de energía a un átomo cualquiera, que se encuentre 
en estado fundamental (E0) esta energía es absorbida por el átomo, de tal manera que se incrementa 
el radio de giro de sus electrones de la capa externa pasando el átomo a un nuevo estado enérgico 
que se denomina estado excitado (E1). La cantidad de energía necesaria para llevar un átomo de su 
estado fundamental al excitado se llama energía de excitación E y será: E= E1- E0 
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Cuando un átomo excitado vuelve nuevamente a su estado fundamental, ese cede una energía 
cuantitativamente idéntica a su energía de excitación, emitiendo una radiación a longitudes de onda 
determinadas. Como se muestra en la Fig. 2.3 
 
 
 Figura 2. 3 Estados de excitación de los átomos. Por Martínez-Echeverría, 1992, Tesis 
Determinación de Selenio en Suero por Espectrofotometría de Absorción Atómica. 
 
La intensidad de estas radiaciones, en función de la longitud de onda, se llama espectro de emisión. 
Los máximos de energía de los elementos del sistema periódico se encuentran a diferentes 
longitudes de onda. (Martínez-Echeverria, 1992) 
Se basa en la ley de Lambert Beer que indica cuantitativamente la forma en que el grado de 
atenuación depende de la concentración de las moléculas absorbentes de la longitud del trayecto en 
que ocurre la adsorción. Cuando la luz atraviesa un medio  que contiene un analito absorbente, 
disminuye su intensidad como consecuencia de la excitación del analito. (Skoog, 1998) 
 
 Ecuación 2. 9 
 
Transmitancia: Disminución de la potencia  de un haz incidente Po a P cuando pasa atreves de 
una disolución absorbente de concentración C, expresado como %.  
(Skoog, 1998) 
                                               
 
             Ecuación 2. 10                   
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Absorbancia: Se relaciona con la transmitancia de una manera logarítmica observándose que se 
reduce la transmitancia a medida que aumenta la absorbancia de la solución. (Skoog, 1998) 
Graficando la absorción de soluciones conocida vs su concentración, se obtiene una curva de 
calibración, a partir de esta curva, se puede medir la absorbancia de las soluciones problema e 
interpolar dicha absorbancia en las curvas de calibración para obtener la concentración de las 
soluciones.  
Para obtener un valor real de la concentración en absorción atómica se debe trabajar en el rango 
lineal de la curva normal sabiendo el rango y las condiciones de trabajo de cada elemento.  
(Martínez, 2009) 
Limitaciones de la ley de Beer 
Se ha encontrado desviaciones de la proporcionalidad entre la medida de la absorbancia y la 
concentración cuando b es constante, en ocasiones estas desviaciones se relacionan con el 
fundamento de la ley  y representa limitaciones propias de la misma.  En otros casos se dan como 
consecuencia de la forma en que se realizan las mediciones de absorbancia o como resultado de 
cambios químicos referentes a cambios de concentración; desviaciones instrumentales y químicas, 
respectivamente.  A concentraciones altas (> 0,01 M), la distancia medida entre las moléculas 
responsables de la absorción disminuye hasta el punto en que cada molécula altera la distribución 
de carga de las moléculas vecinas.  
Esta interacción, puede alterar la capacidad de las moléculas para absorber la radiación de una 
determinada longitud de onda, este fenómeno da lugar a desviaciones de la linealidad entre la 
absorbancia y la concentración, también surgen desviaciones como consecuencia de la 
dependencia de ℇ con el índice de refracción del medio. (Skoog  D, 1998) 
2.2.4.3 Componentes de un Espectrofotómetro de Absorción Atómica 
Los componentes del Espectrofotómetro de Absorción Atómica se describen en la tabla 2.9. Y se 
observa en la Fig. 2.4 
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Figura 2. 4 Componentes de un Equipo de Absorción Atómica  Por González Pérez, 2008, 
Química Analítica  
 
Tabla 2.9 Componentes del espectrofotómetro de Absorción Atómica 
Componente Función 
Fuente de Radiación                            Emite la línea espectral del elemento de interés 
 
Sistema de atomización                        Suministra suficiente energía para la disociación del                
                                                                 analito y   formación de átomos libres 
Quemador                                               Alcanza la temperatura necesaria para la formación de                          
     átomos a partir de los componentes en la solución 
Monocromador                                       Aísla la línea espectral medida, selecciona la línea de  
                                                                  absorción separándolas de las otras líneas átomos a                                                                                                                                                                                                                                
.                                                                 partir de los componentes en la solución                 
 
Detector de radiación                              Convierte la energía radiante en una señal utilizable.    
                                                                   Miden la intensidad de la radiación antes y después de                                                                        
                                                                   la absorción por muestreo. 
 
Amplificador                                           Amplifica la señal eléctrica producida, para que en el     
                                                               siguiente paso pueda ser procesada con sistemas  
                                                                         electrónicos comunes. 
 
Lector                                                       Permite leer la señal de intensidad de corriente, para   
                                                                  convertirla en una señal que se pueda leer 
Nota: Por González- Pérez, 2008, Química Analítica  
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2.2.4.4 Espectroscopia de absorción atómica en flama 
La flama que contiene átomos libres se convierte en una simple celda, los átomos libres absorben la 
radiación enfocada en la celda desde una fuente externa a la flama. Como en todos los métodos de 
espectroscopia de absorción, la radiación incidente absorbida por los átomos libres al ir desde el 
estado basal al de excitación, da lugar a los datos analíticos. 
La muestra disuelta se introduce en forma de aerosol dentro de la flama, en donde los iones del 
analito se convierten en átomos libres, una vez formados, los átomos libres se detectan y se 
determina cuantitativamente. (Hobart, 1991) 
Las ventajas fundamentales de la utilización de la llama como fuente de excitación son que los 
espectros son muy sencillos y que los resultados cuantitativos tienden a ser más reproducibles, los 
espectros son sencillos debido a la baja energía de excitación de la llama que da lugar a pocas 
líneas de emisión, este hecho hace disminuir el problema de las interferencias espectrales a partir 
de líneas y bandas de otros elementos y además no implica la necesidad de un monocromador de 
elevada resolución, la mayor reproducibilidad cuando se utiliza este método. 
Las dos desventajas más importantes de los métodos de emisión en llama son que la energía de 
excitación es demasiado baja para la mayoría de los elementos y que la muestra debe estar disuelta. 
En absorción atómica la baja energía no es una desventaja tan importante ya que la misión de la 
llama; en ese caso, es únicamente atomizar la muestra y formar un vapor de átomos sin excitar; por 
esta razón es aplicable a un mayor número de elementos que la fotometría de llama.  
Técnica ampliamente usada ya que su costo es bajo y se puede utilizar para varios metales. 
Técnica de la Espectroscopia de Absorción en Flama 
La muestra en forma líquida es aspirada a través de un tubo capilar y conducida a un nebulizador 
donde ésta se desintegra, por la acción de un flujo de gas oxidante, mezclado con el gas 
combustible y se transporta a una llama donde se produce la atomización, luego se produce la 
desolvatación donde se forma pequeñas gotas de líquido. 
 
Las gotas formadas son conducidas a una flama, donde se produce una serie de eventos que 
originan la formación de átomos, estos átomos absorben cualitativamente la radiación emitida por 
la lámpara y la cantidad de radiación absorbida está en función de su concentración. 
La señal de la lámpara una vez que pasa por la flama llega a un monocromador, que tiene como 
finalidad el discriminar todas las señales que acompañan la línea de interés. 
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Esta señal de radiación electromagnética llega a un detector o transductor y pasa a un amplificador 
y por último a un sistema de lectura. (Skoog D, 2008) 
El espectrofotómetro de absorción atómica de llama está compuesto por: fuente de radiación, 
nebulizador y quemador a continuación se describen sus partes. 
 
FUENTE DE RADIACION  
Cada elemento va a responder a la excitación de una radiación de longitud de onda muy específica 
ya que cada  elemento absorbe o emite dicho tipo de radiación, porque esta corresponde a la 
diferencia en energía entre dos niveles particulares de ese átomo, por ello se utiliza una fuente de 
radiación como lo es la lámpara de cátodo hueco, que consiste de un cilindro sellado al vació y con 
un gas inerte en su interior, dentro de este cilindro se encuentran dos filamentos; el cátodo y el 
ánodo. 
 
El ánodo generalmente es un alambre grueso hecho de níquel o tungsteno, el cátodo es en forma de 
un cilindro hueco, en el interior del cual se encuentra depositado en forma de una capa el elemento 
metálico que se va a excitar. Como se puede observar en la Fig. 2. 5  
 
Figura 2. 5 Lámpara de Cátodo Hueco. Por: Skoog D, 1998, Fundamentos de Química 
Analítica 
 
 
Se utiliza lámparas individuales y de multielementos. 
 
NEBULIZADOR 
Comúnmente se utiliza el quemador de flujo laminar que emplea un nebulizador de tubo 
concéntrico. Consiste  en un nebulizador neumático que transforma la muestra en solución en un 
aerosol. Este sigue los siguientes pasos: 
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 La muestra liquida es conducida al quemador 
 Se utiliza el efecto Venturi, el cual se crea cuando el oxidante (aire) se introduce a través 
de un tubo diseñado de manera tal que se genera un vacío lo cual produce la succión de la 
muestra líquida a través del tubo capilar, favoreciendo a la formación de pequeñas gotas en 
forma de rocío cuando la solución se hace impactar sobre un cuerpo sólido de diseño y 
geometría adecuada. 
 El combustible necesario, (acetileno) se introduce directamente a la cámara del nebulizador 
por medio de un conducto adicional. 
 Como el oxidante que se introduce a través del nebulizador no es suficiente, el resto se 
introduce por un conducto adicional. 
 Como resultado se lleva al quemador una mezcla oxidante (aire) y combustible (acetileno) 
que transportan pequeñas gotas de rocío de la muestra aspirada. 
 Otra de las líneas conectadas al nebulizador es el tubo de drenaje, por el cual se desechan 
las gotas que por su gran tamaño condensan en el deflector de flujo. 
 Las pequeñas gotas son arrastradas por el flujo de gases que también entran a la cámara de 
mezclado del nebulizador y que ayudan a la reacción de combustión en el quemador. 
 Solo las partículas menores a 10mm llegan finalmente al quemador, el 90% de la solución 
es desechada a través de un tubo de drenaje.  
 
Como se muestra en la figura  2.6 
 
                            Figura 2. 6 Quemador-Nebulizador de flujo laminar. Por Skoog D, 1998, 
Fundamentos de Química Analítica 
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Se debe evitar que lleguen partículas grandes al quemador, ya que el tiempo de residencia de la 
gota en la parte más caliente de la flama es de milésimas de segundo, si la gota es demasiado 
grande, no se alcanzan a formar átomos a partir de esta, y es probable que haya falsas absorbancias 
y que la llama sea demasiado ruidosa. 
QUEMADOR 
En el quemador ocurren los siguientes eventos: 
 El solvente es vaporizado y se forman los cristales de las sales metálicas 
 Las sales metálicas se descomponen mediante el calor, y el elemento es reducido a estado 
metálico sólido, posteriormente el metal pasa del estado líquido al estado gaseoso y 
finalmente se tiene en un vapor atómico que es capaz de absorber radiación de longitudes 
de onda bien definidas. 
Según la temperatura de la flama se usara un quemador distinto. Los tipos de flamas más utilizados 
son: 
 
OXIDANTE COMBUSTIBLE TEMPERATURA 
Aire Propano 2200 
Aire Acetileno 2450 
Óxido Nitroso Acetileno 3200 
 
En la tabla. 2.10 se establecen para los metales en investigación los quemadores correspondientes. 
 
 
Tabla 2.10 Parámetros usados en la determinación de diferentes metales. 
 
Quemador Pequeño  Termostato 
Elemento 
Ba 
V 
Estándar Absorbancia Acetileno N2O Energía de la Lámpara 
20.0 0.200 3.5 4.0 59 
90.0 0.200 3.5 4.0 77 
Quemador Grande 
Co 3.5 0.1 BG 2.0 4.0 61 
La mezcla más utilizada es la de aire-acetileno, la de óxido nitroso-acetileno se utiliza cuando se 
requieren altas temperaturas que ayuden a romper compuestos termos estables. 
El que mador aire-acetileno (grande) mide aproximadamente 10 cm y el de óxido nitroso-acetileno 
(pequeño) mide 5 cm. 
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Es importante mantener limpio el sistema nebulizador-quemador para que haya una buena 
producción de vapor atómico y que no existan interferencias en la lectura por aluna impureza.  
(Martínez, 2009) 
2.2.4.5 Función y condiciones de la llama 
La llama tiene 3  funciones básicas: 
 Permite pasar la muestra a analizar del estado líquido a estado gaseoso. 
 Descompone los compuestos moleculares del elemento de interés en átomos 
individuales o en moléculas sencillas  
  Excita estos átomos o moléculas.  
Las condiciones de una llama  es que tenga la temperatura adecuada y que en ella se forme un 
ambiente gaseoso que permita las funciones mencionadas; además el ruido de fondo de la llama no 
debe interferir las observaciones a efectuar. Como se observa en la Fig. 2.7 
 
Figura 2. 7 Partes de la llama Por: (Rodoreda Curs, 2004,  
Espectrofotometría de Absorción Atómica 
El cono interno es la zona en que tiene lugar, generalmente, una combustión parcial, es decir sin 
equilibrio térmico, esta zona se calienta por conducción y radiación a partir de la región más 
caliente que se encuentra sobre ella, en ella se forman los productos de oxidación intermedios, se 
produce una gran emisión de luz (a partir del combustible y no de la muestra), una elevada 
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ionización y una gran concentración de radicales libres, es muy poco utilizada para trabajo 
analítico.  
Inmediatamente encima de la región del cono interno se encuentra la zona interconal, la llamada 
parte caliente de la llama y en ella tiene lugar una combustión completa y se alcanza casi un 
equilibrio termodinámico. Esta llama es la que se utiliza prácticamente en análisis por fotometría 
de llama y espectroscopia de absorción atómica, la altura de esta zona sobre el quemador varía 
considerablemente con el tipo de quemador, la naturaleza de los gases utilizados y su velocidad de 
flujo.  
La región del cono externo es una zona de combustión secundaria en la que los productos 
parcialmente oxidados como el monóxido de carbono pueden completar su combustión, esta región 
se enfría por el aire circundante y es, en general, una región poco útil.  
2.2.4.6  Interferencias de las Técnicas de la Espectroscopia de Absorción en Flama 
Se clasifican en 2 tipos: 
a) Interferencias Espectrales: Se originan por señales alteradas de la longitud de onda de 
radiación electromagnética seleccionada, esta alteración tiene diferentes orígenes los cuales 
son: 
 
 Translapamiento de líneas atómicas 
 
Se hace incidir radiación de longitud de onda que corresponde exactamente a la longitud de onda 
requerida para efectuar una transición específica en los átomos de la especie absorbente. 
 
 Interferencia por dispersión por partículas. 
 
 Esta  interferencia sucede cuando la solución aspirada hacia el quemador tiene un gran número de 
sólidos disueltos, con esto es posible que no ocurra en forma completa todos los pasos que 
producen la descomposición de las partículas que se encuentran en la solución.  
 
 Interferencia por translapamiento de bandas moleculares 
 
Esta interferencia ocurre cuando la matriz tiene en cantidades grandes, compuestos moleculares 
sumamente complejos; por ejemplo: una muestra de orina o de sangre 
 
b) Interferencias no Espectrales: Son aquellas que causan errores y que pueden dar origen a 
lecturas mayores o menores a los valores normales. Estas interferencias son las siguientes: 
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 Interferencia por Ionización 
 
Ocurre cuando la temperatura de la flama es muy alta y/o el elemento pierde fácilmente uno o más 
de sus electrones más exteriores, esto causa una falsa lectura. 
 Interferencia por propiedades físicas de las soluciones. 
 
Esta interferencia se da ya que los estándares y muestras tienen diferentes proporciones del 
elemento que se va a determinar 
 
 Interferencias por volatilización del soluto 
 
Esto ocurre cuando las sales formadas son de carácter  refractario, esto quiere decir que resisten la 
descomposición a átomos y entidades más simples si la temperatura no es lo suficientemente alta, 
no se volatilizan y  por ende originan interferencias ya que no permiten que el analito sea 
atomizado correctamente. 
2.3 Fundamento Legal 
 
Muchos países alrededor del mundo tienen organizaciones responsables para la acreditación de sus 
laboratorios nacionales en el caso del Ecuador, es el Organismo de Acreditación Ecuatoriana 
(OAE) (Registro Oficial, 2010 ) 
Este brinda las bases para la validación y acreditación de laboratorios en el Ecuador dando como 
base el documento “Criterios generales de acreditación de Laboratorios de Ensayo y Calibraciones” 
numeral 5.4.5 donde se dan sistemas para evaluar y calcular los parámetros necesarios para la 
validación. 
El Organismo de Acreditación Ecuatoriana y El Texto Unificado de la Legislación Ambiental 
Secundaria,  promulgado por el ministerio del Ambiente, explica las regulaciones consideradas 
como las más importantes, en relación con las actividades que ejecuta la OSP. 
Según El Texto Unificado de La Legislación Ambiental Secundaria. Libro VI; Norma De 
Calidad Ambiental, Anexo 2. Norma De Calidad Del Recurso Suelo, Numeral 4.2.1. Dicta lo 
siguiente: 
De los laboratorios de análisis de muestras 
“Los laboratorios que realicen los análisis de determinación de la calidad de un suelo o del grado 
de contaminación deberán tener implantado buenas prácticas de laboratorio, seguir métodos 
normalizados de análisis y estar acreditados por alguna norma internacional de laboratorios para 
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medio ambiente hasta tanto el organismo de acreditación ecuatoriano acredite a los laboratorios en 
materia ambiental  (TULAS, 2011) 
Por ello la OSP de Análisis Ambiental de la Facultad  de Ciencias Químicas de la UCE requiere de 
la validacion de Ba, Co y V para ayudar al cuidado del medio ambiente y su mejoramiento 
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CAPÍTULO III 
3 METODOLOGÍA  
3.1 TIPO DE INVESTIGACIÓN 
Este trabajo de investigación es de tipo teórico-experimental. La parte teórica se realizó  mediante 
investigación en libros, normas, publicaciones científicas, manuales de validación y páginas web. 
La parte experimental se realizó  en el Laboratorio de Ofertas y Servicios OSP en el área ambiental 
en condiciones apropiadas con los equipos, materiales y reactivos que posee el laboratorio. Se 
obtuvo datos fiables en la determinación  de Ba, Co y V  por espectrofotómetro de absorción 
atómica 
3.2 POBLACIÓN Y MUESTRA 
 
“En el tratamiento estadístico de datos se asume que el grupo de resultados experimentales 
obtenidos en el laboratorio es una fracción diminuta del número infinito de resultados que podrían 
obtenerse, en principio, si se dispusiera de un tiempo infinito de resultados que podrían obtenerse, 
en principio, si se dispusiera de un tiempo infinito y de una cantidad de muestras infinita. 
 Los estadísticos llaman a este grupo de datos una muestra y la consideran como un subconjunto de 
una población infinita, o universo. Las leyes estadísticas solo se pueden aplicar solo se pueden 
aplicar estrictamente a poblaciones; cuando estas leyes se aplican a una muestra de datos de 
laboratorio tiene que asumir que la muestra es verdaderamente representativa de la población.  
Con mayor seguridad que esta suposición  sea válida las afirmaciones acerca de los errores 
aleatorios son necesariamente inciertas y deben expresarse en términos de probabilidades, de esta 
manera se tomaran muestras representativas para las repeticiones en cada análisis.” (Skoog, 2008) 
3.3 DISEÑO EXPERIMENTAL  
El procedimiento de validación de los metales bario, cobalto y vanadio en suelos  tendrá como 
referencia  el instructivo Guía de laboratorio para la Validación de Métodos y Tópicos 
Relacionados “ Eurachem”, será realizado en el Laboratorio OSP en el área Ambiental, las técnicas 
a realizarse corresponden  a métodos normalizados EPA. 
Se tomará en cuenta en el diseño experimental  el tratamiento estadístico del instructivo de 
validación del Laboratorio de Química Ambiental.  
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3.3.1 MÉTODO  DE VALIDACIÓN 
 Necesidad Analítica: Cuantificar metales pesados como: bario, cobalto y vanadio por 
espectrofotometría de absorción atómica. 
 Método: Basado en el método de referencia EPA 3050  
Los parámetros para la validación son: los mismos que se establecen en la  tabla 3.1. 
Tabla 3. 1 Parámetros de validación y sus criterios de aceptación 
 
Pruebas Criterio 
Límite de detección (LD)                                                                     --- 
Límite de cuantificación (LC)                                                              --- 
Repetibilidad                                                                                %SDR ≤ 5% 
Reproducibilidad                                                                           %SDR ≤ 5% 
Exactitud                                                                                      Z- Score ≤ 2 
Linealidad         %SDR (Pendiente) ≤ 5% 
      %SDR (Intersección) ≤ 5% 
%SDR (R
2) ≤ 5% 
Recuperabilidad                                                                               95-105% 
Incertidumbre                                                                           ≤ al 30% del LC 
Nota: Por.  Eurachem, 1998, Guía de laboratorio para la validación de métodos y temas 
relacionados 
 
3.4MATERIALES Y MÉTODOS 
 
3.4.1 Método 
Se aplicará  el método de referencia EPA 3050a y su procedimiento que se detalla a continuación. 
Preparación de la Muestra 
 La muestra de suelo debe estar completamente homogénea 
 Secar la muestra a T0 ambiente durante 24 horas 
 Moler las muestras de suelo en un mortero finamente. 
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Digestión de la muestra 
 Pesar en un vaso de 250 ml de 1 a 2 g de muestra. 
 Agregar 10 ml de Ácido Nítrico 1:1, mezclar. 
 Calentar de 10 a 15 minutos sin hervir 
 Enfriar el vaso de precipitación y agregar  5ml de Ácido Nítrico. 
 Calentar durante 30 minutos, repetir este último paso para asegurar que la oxidación sea 
completa. 
 Permitir que la solución de suelo se evapore 5 ml sin hervir. 
 Agregar 2ml de agua y 3 ml de peróxido de hidrogeno al 30% y calentar. 
 Continuar agregando peróxido de hidrogeno al 30% en alícuotas de 1ml. 
 Agregar 5ml de Ácido Clorhídrico concentrado y 10 ml de agua destilada y calentar sin 
hervir. 
 Cuando se encuentre fría la solución, aforar en un balón 50 o 100 ml. Filtrar a través  de 
papel Whatman N
0
 41 y aforar con agua destilada. 
 La muestra diluida tiene una concentración acida aproximada de 5%(v/v) HCl y 5%(v/v) 
HNO3 
 La solución está lista para el análisis de los metales. 
Límite de detección 
Para el blanco: 
 Pesar en un vaso de precipitación de 250ml, 250 g de suelo cualquiera, colocar en la 
Sorbona y añadir agua regia y calentar hasta que se evapore en un 25%. 
 Filtrar la solución y secar a T ambiente, realizar 3 veces el procedimiento anterior. 
 Al suelo filtrado poner en un vaso de precipitación y añadir Ácido Nítrico, dejarlo evaporar 
en la Sorbona hasta un 25%. 
 Filtrar  la solución y secar a temperatura ambiente, realizar 3 veces el procedimiento 
anterior. 
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 Con el suelo libre de metales realizar el tratamiento de la muestra y la digestión de la 
misma con un peso de 10 g, en 10 vasos de precipitación.  
 LD= 3xS 
Límite de Cuantificación 
 Se utilizan los datos del límite de detección, se multiplica 10 por la desviación estándar 
sacada de los cálculos del blanco. 
LC= 10xS 
Linealidad 
Preparación de Estándares  
 Para cada metal se toma la solución patrón (1000ppm) y se hacen las respectivas diluciones 
para tener las 5 diferentes concentraciones del analito para la curva de calibración. 
Interpretación de los cálculos de linealidad 
d: Diferencia entre la lectura con la lectura corregida de la absorbancia. 
d = Lectura – Lectura corregida. 
d
2 
=  d *d 
dx = Concentración – valor  medio de la concentración 
(dx)
2
:   (dx)
2
 = dx * dx 
X: Concentración 
X2= X*X 
Repetibilidad y Reproducibilidad 
 Tomar 3 muestras de suelo de diferente  concentración de analito, en rango bajo, medio y 
alto para los 3 metales. 
 Pesar  en 10 vasos de precipitación de 250 ml, 10 g de suelo  con sus 3 respectivos rangos 
para los 3 metales y realizar el ensayo en condiciones de repetibilidad y reproducibilidad 
respectivamente  
ZscoreLr max2  
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Exactitud 
 Se pesa 1 g de material de referencia QC se agrega 5 ml de HNO3 más 100ml de Agua 
destilada Millipore y se digesta hasta un volumen de 20 ml y se afora a 100ml. 
 Se realiza 10 lecturas y se procede a hacer los correspondientes cálculos. 
 
Recuperabilidad: Para determinar la recuperabilidad se utiliza los datos del material de referencia 
y se aplica la siguiente formula: 
 
El criterio de aceptación para la recuperabilidad en la validación es de 80-120% 
Incertidumbre: Hay 2 tipos de incertidumbre: Contribuciones del tipo A y Contribuciones del tipo 
B. 
Incertidumbre de Repetibilidad: DADREPETIBILIDADREPETIBILI  
Incertidumbre de Reproducibilidad: 
ILIDADREPRODUCIBILIDADREPRODUCIB
 
Se toma la incertidumbre de calibración de los equipos de acuerdo a la información presente en los  
certificados de calibración de cada equipo. Se consideran solo los equipos y materiales cuyas 
mediciones afectan directamente al resultado. 
En la metodología se calculan dos tipos de incertidumbre: acumulada y expandida. 
Acumulada 
BtipoonescontribuciAtipoonescontribuciUacu  
 
Expandida 
kxUU acuexp    k: (factor de cobertura = 2) 
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3.4.2 Materiales 
3.4.2.1 Equipos: 
 Espectrofotómetro de Absorción Atómica Perkin Helmer 800 
 Sorbona 
 Balanza Analítica 
 Destilador para Agua clase 1 MILLIPORE 
 Estufa 110V 
3.4.2.2 Materiales 
 Vasos de precipitación Pyrex 250ml 
 Papel filtro Whatman No 41 
 Embudos de vidrio 
 Balones aforados de diferente volumen(1000ml, 500ml, 100ml, 50 ml, 25ml) 
 Pipetas volumétricas de diferente volumen (1ml, 5ml, 10, ml, 25ml) 
 Micro pipeta (20-200 µl) 
 Micro pipeta (10-100 µl ) 
 Micro pipeta (2-20 µl ) 
 Micropipeta de (1-5 ml) 
 Piceta 
 Espátula 
3.4.2.3 Reactivos 
 
 Ácido nítrico 70% P/V 
 Ácido nítrico 10% P/V 
 Peróxido de Hidrógeno 30% P/V 
 Agua destilada 
 Agua Regia (3:1) 3 de Ácido clorhídrico y 1 de Ácido nítrico 
 Soluciones estándar de los 3 metales 
 Material de referencia PT 
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CAPÍTULO IV 
4. RESULTADOS Y DISCUSIÓN 
En este capítulo se resumirá los cálculos realizados para los metales Ba, Co y V. 
4.1  DATOS EXPERIMENTALES Y CÁLCULOS DEL BARIO 
4.1.1 Limite de Detección y límite de Cuantificación del Ba 
En la tabla N
0
 4.1 se presenta los datos y resultados del límite de detección y cuantificación con los 
cálculos realizados.  
Tabla 4.1 Determinación del Límite de Detección y Límite de Cuantificación del Bario 
LECTURA 
(ppm) 
RESULTADO 
(mg/kg) 
0,01561 0,1561 
0,01509 0,1509 
0,1923 
0,1546 
0,0968 
0,1197 
0,01923 
0,01547 
0,00969 
0,01197 
0,01439 0,1438 
0,01431 0,1430 
0,01353 0,1352 
0,01631 0,1630 
 
 0,15 
s 0,03 
LD 0,09 
 
 
LD= 3*S                                                                                         LC= 10*S                                                           
LD= 3*0,03                                                                                    LC= 10*0,03 
LD=0,09                                                                                          LC= 0,3 
 
El límite de detección se lo  determinó a partir del blanco que es un suelo libre de metales como se 
indica en la Guía de validación del Laboratorio de Ofertas y Servicios de Ambiental. Se realizaron 
varias digestiones para reducir al mínimo los metales existentes en el suelo. 
El límite de cuantificación establecido es de 0,3 mg/kg de Ba, indicando que a partir de esta 
concentración se puede cuantificar con exactitud y precisión.  
 
 
X
44 
 
4.1.2  Repetibilidad del Ba 
En la repetibilidad se realizan 3 niveles: el bajo, medio y alto, de acuerdo al límite mínimo de 
detección de este metal en el suelo,  con sus respectivos cálculos y resultados como se observa en 
la tabla N
o
 4.2 y 4.3 
Tabla 4.2 Determinación de la de la Repetibilidad del Ba 
 
Punto 1 Concentración: 5 ppm  
 
LECTURA 
(ppm) 
LECTURA 
(mg/Kg) 
0.456 
0.469 
4.56 
4.69 
0.474 4.74 
0.458 4.58 
0.458 
0.470 
4.58 
4.70 
0.531 5.31 
0.466 
0.462 
4.66 
4.62 
0.456 
X 
s 
4.56 
4.7 
0.22 
%SDR 4.7 
 
Punto 2 Concentración: 125 ppm, se aplica un factor de dilución FD=10 obteniendo una 
concentración de: 12,5ppm 
LECTURA 
(ppm) 
LECTURA 
(mg/Kg) 
1.250 12.50 
1.278 
1.252 
12.77 
12.51 
1.241 12.41 
1.272 
1.272 
1.265 
12.72 
12.72 
12.65 
1.259 12.58 
12.68 
12.64 
1.268 
1.265 
X 12.6 
s 0.12 
%SDR 0.9 
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Punto 3 Concentración: 200 ppm, se aplica un factor de dilución FD=10 obteniendo una 
concentración de: 20,0ppm 
LECTURA 
(ppm) 
LECTURA 
(mg/Kg) 
1.980 19.80 
20.09 2.010 
1.996 19.95 
1.978 19.77 
19.86 
19.94 
20.15 
19.94 
1.987 
1.995 
2.015 
1.994 
2.013 20.12 
1.985 19.84 
 
       19.9 
s 0.13 
%SDR 0.7 
 
Tabla 4.3 Cálculos estadísticos para la Determinación de la Repetibilidad del Ba 
 
  
 
 s smax smin 
FCALCULADA FTABULADA 
PUNTO 1 
PUNTO 2 
4.7 0.22 0.22 0.12 3.74 3.18 
12.6 0.12 0.13 0.12 1.35 3.18 
PUNTO 3 19.9 0.13 0.22 0.13 2.78 3.18 
 
%SDR   
PUNTO 1 4,7 
PUNTO 2 0,9 
PUNTO 3 0.7 
 
Lr 
Lr 
0.6 
0.4 
 
La repetibilidad Lr es menor al 5% por lo tanto no se encuentra una variación significativa en los 
datos tomados en condiciones de repetibilidad, estos datos dan la pauta para aceptar o rechazar el 
procedimiento realizado. 
La F calculada es mayor a la F tabulada en el nivelbajo de la curva  lo que significa que la 
diferencia es significativa, lo cual puede ser por las condiciones del laboratorio, equipo,  material  
que no se encuentran en condiciones óptimas, error humano en los análisis y vibraciones por ello se 
crea otro rango teniendo así otro valor de Lr. 
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Reproducibilidad del Ba 
En la reproducibilidad se realizan 3 niveles: el bajo, medio y alto, de acuerdo al límite mínimo de 
detección de este metal en el suelo,  con sus respectivos cálculos y resultados como se observa en 
la tabla N
o
 4.4 y 4.5 
 
Tabla 4.4 Determinación de la Reproducibilidad del Ba 
Punto 1 5ppm 
 
LECTURA 
(ppm) 
LECTURA 
(mg/Kg) 
0.489 4.89 
0.551 5.51 
0.488 4.88 
0.494 4.94 
5.40 0.540 
0.513 5.13 
0.496 4.96 
4.95 0.495 
0.483 4.83 
0.506 5.06 
X 5.05 
s 0.23 
%SDR 4.53 
 
Punto 2 Concentración: 125 ppm, se aplica un factor de dilución FD=10 obteniendo una 
concentración de: 12,5ppm 
LECTURA 
(ppm) 
LECTURA 
(mg/Kg) 
1.194 
1.242 
11.94 
12.41 
13.79 1.380 
1.248 12.48 
1.253 12.53 
1.247 
1.236 
1.243 
12.47 
12.36 
12.42 
1.253 12.53 
1.236 
X 
12.35 
12.53 
s 0.48 
%SDR 3.80 
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Punto 3 Concentración: 200 ppm, se aplica un factor de dilución FD=10 obteniendo una 
concentración de: 20,0ppm 
LECTURA 
(ppm) 
LECTURA 
(mg/Kg) 
2.050 
1.989 
1.996 
20.49 
19.88 
19.95 
18.90 1.891 
1.997 19.96 
1.992 19.91 
1.982 19.82 
1.993 19.93 
1.982 19.81 
1.959 19.58 
X 19.83 
s 0.40 
2.00 %SDR 
 
Tabla 4.5 Cálculos estadísticos para la Determinación de la Reproducibilidad del Ba 
 
 
 s smax smin 
FCALCULADA FTABULADA 
PUNTO 1 5.05 0.23 0.48 0.23 4.31 3.18 
PUNTO 2 12.53 0.48 0.48 0.40 1.44 3.18 
PUNTO 3 19.83 0.40 0.40 0.23 2.99 3.18 
 
%SDR 
4.53 PUNTO 1 
PUNTO 2 3.80 
2.00 PUNTO 3 
 
LR 1.32 
LR 1.10 
 
La Reproducibilidad Lr es menor al 5% por lo tanto no se encuentra una variación significativa en 
los datos tomados en condiciones de reproducibilidad, estos datos dan la pauta para aceptar  o 
rechazar el procedimiento realizado. 
La F calculada es mayor a la F tabulada en el nivel bajo de la curva  lo que significa que la 
diferencia es significativa, lo cual puede ser por las condiciones del laboratorio, equipo,  material  
que no se encuentran en condiciones óptimas, error humano en los análisis y vibraciones por ello se 
crea otro rango teniendo así otro valor de Lr. 
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  4.1.4 Exactitud del Ba 
Para determinar la exactitud se realiza repeticiones del material de referencia y  los cálculos 
establecidos como se encuentran en las tablas N
0
 4.6  4.7 y 4.8. 
Tabla 4.6 Datos  teóricos  del material de referencia certificado de la determinación del Ba 
XDECLARADO 210,00 
S ESTUDIO 18,6 
 
Tabla 4.7 Determinación de la exactitud del Ba. 
Nº g AFORO LECTURA mg/Kg 
1 1,0058 100 2,110 209,78 
2 1,0032 100 2,140 213,32 
3 1,0056 100 2,160 214,80 
4 1,0089 100 2,130 211,12 
214,75 5 1,0058 100 2,160 
6 1,0069 100 2,120 210,55 
7 1,0052 100 2,110 209,91 
8 1,0036 100 2,140 213,23 
9 1,0087 100 2,130 211,16 
10 1,0098 100 2,130 210,93 
X 211,96 
s 1,90 
Z SCORE 0,11 
 
Tabla 4.8 Cálculos estadísticos para la determinación de la exactitud en el Ba 
 X s 
X 
DECLARADA Z SCORE 
PUNTO 1 212,0 1,90 210,0 0,11 
 
En la exactitud se utilizó un material de referencia denominado QC, el cual sirve como patrón para 
verificar que la validación  ha sido realizada de una manera correcta, los resultados 
establecidos se ajustaron a la curva de calibración  del metal sin tener que hacer ninguna dilución. 
Para el cálculo de la exactitud se utilizó el método de Z-Socore, donde se comparó la media 
experimental con la media teórica obteniendo resultados satisfactorios 
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4.1.5 Linealidad del Ba 
La linealidad se calcula con las curvas de calibración del metal y sirve para determinar que el 
método utilizado está en los parámetros establecidos por el Laboratorio. Como  se muestra en la 
tabla 4.9, 4.10, 4.11.  
Tabla 4.9 Cálculo Experimental para la Determinación de la Linealidad del Ba 
No Concentración Lectura 
Lectura 
corregida d d2 dx dx2 x2 
1 0.000 0.000 -0.001 0.001 4.9997E-07 -8.500 72.25 0 
1 2 1.000 0.014 0.010 0.004 1.6765E-05 -7.500 56.25 
3 5.000 0.042 0.052 -0.010 0.00010724 -3.500 12.25 25 
4 10.000 0.106 0.105 0.001 3.3768E-07 1.500 2.25 100 
225 5 
6 
15.000 0.170 0.158 0.012 0.00013267 6.500 42.25 
20.000 0.205 0.212 -0.007 4.2835E-05 11.500 132.25 400 
7   -0.001   -8.500 72.25 0 
8        
751     suma 0.00030035 suma 389.75 
 
Dónde:  
d: Lectura-Lectura Corregida  
d
2
: d*d 
dx: Concentración-Valor medio de la concentración 
(dx)2: dx*dx 
X: concentración 
X2: X*X 
 
 
Figura 4. 1 Linealidad del Ba
y = 0,0106x - 0,0007 
R² = 0,9917 
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Al realizar la curva de calibración se determinó que el método tiene un comportamiento lineal, ya 
que el coeficiente de correlación es muy cercano a 1, se cumple satisfactoriamente con el criterio 
de validación, ya que el coeficiente de correlación fue de 0,992 el mismo que se obtuvo 
experimentalmente. 
Tabla 4.10 Cálculos de la Linealidad del Bario 
Pendiente 0.011 
Intersección 
Sy,x 
-0.001 
0.00708 
Sm 
Sb 
0.00036 
0.01139 
R 0.996 
R2 0.992 
 
Tabla 4.11 Validación de la curva de calibración del Ba 
               Pendiente                                                b                                                     R^2 
         
3.2.4 Recuperabilidad del Ba 
La recuperabilidad se estima con el material de referencia del metal. Como se muestra en la tabla 
N
0
 4.12. 
 
 
 
 
 
 
N° r^2 
1 0.9917 
2 0.9896 
0.9957 
0.9877 
3 
4 
5 0.9921 
PROMEDIO 0.9912 
DESVEST 0.0030 
0.011 m MAX 
m MIN -0.005 
t 2.7764 
N° m 
1 0.0106 
2 
3 
0.0105 
0.0107 
4 0.0094 
5 0.0088 
0.0103 PROMEDIO 
DESVEST 0.0009 
m MAX 0.0024 
m MIN -0.0024 
t 2.7764 
N° b 
1 -0.0007 
2 0.0007 
3 0.0018 
0.0043 4 
5 0.0044 
PROMEDIO 0.0015 
DESVEST 0.0022 
0.0062 m MAX 
m MIN -0.0062 
t 2.7764 
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Tabla 4.12 Cálculos de Recuperabilidad del Ba 
LECTURA 
(ppm) 
LECTURA 
(mg/kg) 
2,110 
2,140 
209,78 
213,32 
2,160 
2,130 
214,80 
211,12 
2,160 214,75 
210,55 2,120 
2,110 209,91 
2,140 213,23 
2,130 211,16 
210,93 
211,96 
2,130 
X 
 
 
%9,100100
210
96,211
% lidadrecuperabi  
Para demostrar que el método es capaz de determinar el analito se realizaron pruebas de 
recuperabilidad a través de un material de referencia certificado (QC), en donde se demostró la 
exactitud esperada de acuerdo con los requerimientos de la OAE. 
4.1.6 Incertidumbre del Ba 
Es un intervalo dentro del cual el valor verdadero se espera caiga con un nivel de probabilidad 
definido. Esta se da por el objeto de medición, procedimiento de medición, instrumentos de 
medición, condiciones ambientales, analistas, datos y cálculos. Los  resultados de la incertidumbre 
se muestran en la tabla N
o
 4.13. 
Tabla 4.13 Cálculos de la Incertidumbre debida a los análisis en el Ba 
EQUIPO   INCERTIDUMBRE unidades 
U FR(CALIBRACIÓN)  8,9195 % 
BALANZA(g) 0,0002 0,00008 % 
Resolución de balanza(g) 0,0001 0,00004 % 
Resolución del 
espectrofotómetro (abs.) 0,0010 0,500 % 
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Incertidumbres 
mg/l % 
REPRODUCIBILIDAD 
EXACTITUD 
1,415 9,43 
0,91 1,905 
 
Incertidumbre Acumulada: 10,48 
Incertidumbre Expandida: 20,96 
   Rango de Trabajo U% 
RANGO 0,03 -  20,0 21 
 
La incertidumbre está en el rango establecido dando un nivel de confianza en la validez del 
resultado emitido. 
4.2 DATOS EXPERIMENTALES Y CÁLCULOS DEL COBALTO 
4.2.1 Limite de Detección y límite de Cuantificación del Co. 
En la tabla N
0
 4.14  se presentan los datos y resultados del límite de detección y cuantificación con 
los cálculos realizados en la parte inferior de la tabla. 
Tabla 4.14 Determinación del límite de detección y límite de cuantificación del cobalto 
LECTURA 
(ppm) 
RESULTADO 
(mg/kg) 
0,01935 0,1935 
0,02156 0,2155 
0,01136 0,1136 
0,01938 0,1937 
0,01036 0,1035 
0,00863 0,0862 
0,01947 0,1947 
0,01482 0,1481 
0,01135 0,1134 
0,02136 0,2136 
 
         0,16 
s 0,05 
0,15 LD 
 
LD= 3*S                                                                                      LC= 10*S                                                           
LD= 3* 0,05                                                                                 LC= 10*0,05 
LD=  0,15                                                                                     LC= 0,5 
X
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El límite de detección se lo determino a partir del blanco que es un suelo libre de metales como se 
indica en la Guía de validación del Laboratorio de Ofertas y Servicios de Ambiental. Se realizaron 
varias digestiones para obtener el blanco adecuado. 
 
El límite de cuantificación establecido es de 0,05 mg/kg de Co, indicando que a partir de esta 
concentración se puede cuantificar con exactitud y precisión.   
 
4.2.2 Repetibilidad del Cobalto 
 
En la repetibilidad se realizan 3 niveles: el bajo, medio y alto, de acuerdo al límite mínimo de 
detección de este metal en el suelo,  con sus respectivos cálculos y resultados como se observa en 
la tabla N
o 
4.15 y 4.16  
Tabla 4.15 Determinación de la de la repetibilidad del Co 
Punto 13 ppm  
LECTURA 
(ppm) 
LECTURA 
(mg/Kg) 
2,940 29,40 
2,900 28,99 
2,896 28,95 
2,930 29,30 
2,788 27,86 
2,930 29,29 
2,930 29,28 
2,950 29,49 
2,980 29,80 
2,980 29,79 
X 29,22 
s 0,55 
%SDR 1,90 
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Punto 2 Concentración: 6ppm , se aplica un factor de dilución FD=25 obteniendo una 
concentración de: 1,5ppm 
 
 6 ppm FD=25 1,5ppm  
LECTURA 
(ppm) 
LECTURA 
(mg/Kg) 
1,410 14,09 
1,300 13,00 
1,360 13,60 
1,333 13,32 
1,310 13,09 
1,430 14,29 
1,350 13,49 
1,380 13,79 
1,370 13,69 
1,390 13,90 
X 13,63 
s 0,42 
%SDR 3,06 
 
Punto 3 Concentración: 10 ppm, se aplica un factor de dilución FD=25 obteniendo una 
concentración de: 2,5ppm 
 
10 ppm FD=25 2,5ppm 
LECTURA 
(ppm) 
LECTURA 
(mg/Kg 
2,440 24,39 
2,430 24,29 
2,390 23,89 
2,452 24,52 
2,430 24,30 
2,480 24,79 
2,453 24,52 
2,480 24,79 
2,430 24,30 
2,440 24,39 
 
 24,42 
s 0,26 
%SDR 1,08 
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Tabla 4.16 Cálculos estadísticos para la determinación de la repetibilidad del Co 
 
 
 
 s smax smin 
FCALCULADA FTABULADA 
PUNTO 1 29,22 0,55 0,55 0,42 1,77 3,18 
PUNTO 2 13,63 0,42 0,42 0,26 2,49 3,18 
PUNTO 3 24,42 0,26 0,55 0,26 4,39 3,18 
 
 
                    
      
                                                                    
 
La Repetibilidad Lr es menor al 5% por lo tanto no se encuentra una variación significativa en los 
datos tomados en condiciones de repetibilidad, estos datos dan la pauta para aceptar o rechazar el 
procedimiento realizado. 
La F calculada es mayor a la F tabulada en el nivel alto de la curva  lo que significa que la 
diferencia es significativa, lo cual puede ser por las condiciones del laboratorio, equipo,  material  
que no se encuentran en condiciones óptimas, error humano en los análisis y vibraciones por ello se 
crea otro rango teniendo así otro valor de Lr. 
4.2.3 Reproducibilidad 
En la repetibilidad se realizan 3 niveles: el bajo, medio y alto, de acuerdo al límite mínimo de 
detección de este metal en el suelo,  con sus respectivos cálculos y resultados como se observa en 
la tabla N
o
 4.17 y 4.18. 
Tabla 4.17 Determinación de la reproducibilidad del Co 
Punto 1 3ppm 
 
LECTURA 
(ppm) 
LECTURA 
(mg/Kg) 
0.337 
0.302 
3.37 
3.02 
0.307 3.07 
0.322 3.22 
3.19 0.319 
0.312 
0.334 
3.12 
3.34 
0.331 3.31 
3.07 0.307 
0.309 3.09 
3.18 X 
s 0.13 
3.94 %SDR 
 
%SDR 
 PUNTO 1 1.90 
PUNTO 2 3.06 
PUNTO 3 1.08 
Lr 1,54 
Lr 1,16 
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Punto 2 Concentración: 6ppm , se aplica un factor de dilución FD=25 obteniendo una 
concentración de: 1,5ppm 
 
LECTURA 
(ppm) 
LECTURA 
(mg/Kg) 
0.143 1.43 
1.43 
1.46 
0.143 
0.146 
0.145 1.45 
0.138 1.38 
0.146 1.46 
0.154 1.54 
0.159 
0.152 
1.59 
1.52 
0.156 1.56 
X 1.48 
s 0.07 
4.52 %SDR 
 
Punto 3 Concentración: 10 ppm, se aplica un factor de dilución FD=25 obteniendo una 
concentración de: 2,5ppm 
LECTURA 
(ppm) 
LECTURA 
(mg/Kg) 
0.235 
0.234 
2.35 
2.34 
2.33 0.233 
0.252 2.52 
0.242 2.42 
2.38 0.238 
0.240 
0.243 
2.40 
2.43 
0.231 
0.242 
2.31 
2.42 
X 2.39 
s 0.06 
2.60 %SDR 
 
Tabla 4.18 Cálculos estadísticos para la determinación de la reproducibilidad del Co 
  
 
 s smax smin 
FCALCULADA FTABULADA 
PUNTO 1 
PUNTO 2 
3.18 0.13 0.13 0.07 3.50 3.18 
1.48 0.07 0.07 0.06 1.16 3.18 
PUNTO 3 2.39 0.06 0.13 0.06 4.06 3.18 
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La Reproducibilidad Lr es menor al 5% por lo tanto no se encuentra una variación significativa en 
los datos tomados en condiciones de reproducibilidad, estos datos dan la pauta para aceptar  o 
rechazar el procedimiento realizado. 
La F calculada es mayor a la F tabulada en el nivel bajo y alto de la curva  lo que significa que la 
diferencia es significativa, lo cual puede ser por las condiciones del laboratorio, equipo,  material  
que no se encuentran en condiciones óptimas, error humano en los análisis y vibraciones por ello se 
crea otro rango teniendo así otro valor de Lr. 
4.2.4 Exactitud 
Para determinar la exactitud se realiza repeticiones del material de referencia y  los cálculos 
establecidos como se encuentran en las tablas N
0
 4.19  4.20, 4.21. 
Tabla 4.19 Datos  teóricos  del material de referencia certificado de la determinación del Co 
 
XDECLARADO 218,00 
S ESTUDIO 18,6 
 
Tabla 4.20 Datos Experimentales del material de referencia certificado para la determinación 
de la exactitud del Co. 
Nº g AFORO 
LECTURA 
(ppm) 
LECTURA 
(mg/Kg) 
1 1,0003 100 2,230 222,93 
2 1,0042 100 2,210 220,08 
3 1,0015 100 2,170 216,67 
4 1,0069 100 2,160 214,52 
5 1,0056 100 2,150 213,80 
218,15 6 1,0039 100 2,190 
7 1,0033 100 2,200 219,28 
8 1,0009 100 2,190 218,80 
9 1,0046 100 2,250 223,97 
10 1,0018 100 2,270 226,59 
X 219,48 
s 4,08 
  
Z SCORE 0,08 
 
Tabla 4.21 Cálculos estadísticos para la determinación de la exactitud en el Co 
%SDR 
 PUNTO 1 
 PUNTO 2 
3.94 
4.52 
PUNTO 3 2.60 
LR 0.35 
LR 0.17 
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  X s 
X 
DECLARADA Z SCORE 
PUNTO 1 219,5 4,08 218,0 0,08 
 
Para realizar la determinación de la exactitud se utilizó un material de referencia denominado QC, 
el cual sirve como patrón para verificar que la validación ha sido realizada de una manera correcta, 
los resultados establecidos se ajustaron a la curva de calibración  del metal sin tener que hacer 
ninguna dilución. 
Para el cálculo de la exactitud se utilizó el método de Z-Socore, donde se comparó la media 
experimental con la media teórica obteniendo resultados satisfactorios 
4.2.5 Linealidad 
La linealidad se calcula con las curvas de calibración del metal y sirve para determinar que el 
método utilizado está en los parámetros establecidos por el Laboratorio. Como se encuentra en la 
tabla 4.22. 
Tabla 4.22 Cálculo experimental para la determinación de la linealidad del Co. 
No concentración lectura 
lectura 
corregida d d2 dx dx2 x2 
1 0,000 0,001 0,001 0,000 1,2457E-07 -1,500 2,25 0 
2 0,500 0,014 0,016 -0,002 3,0112E-06 -1,000 1 0,25 
3 1,000 0,028 0,030 -0,002 4,4844E-06 -0,500 0,25 1 
4 1,500 0,048 0,045 0,004 0,00001225 0,000 0 2,25 
5 2,500 0,078 0,073 0,005 2,2423E-05 1,000 1 6,25 
6 3,500 0,098 0,102 -0,004 1,6236E-05 2,000 4 12,25 
0 7     0,001     -1,500 2,25 
8                 
22 
    
suma 5,8529E-05 suma 10,75 
 
 
Dónde:  
d: Lectura-Lectura Corregida  
d
2
: d*d 
dx: Concentración-Valor medio de la concentración 
(dx)2: dx*dx 
X: concentración 
X2: X*X 
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                                                     Figura 4. 2 Linealidad del Co 
Al realizar la curva de calibración se determinó que el método tiene un comportamiento lineal, ya 
que el coeficiente de correlación es muy cercano a 1, se cumple satisfactoriamente con el criterio 
de validación, ya que el coeficiente de correlación fue de: 0,992  mismo que se obtuvo 
experimentalmente. Como se indica en la tabla  4.23 y 4.24. 
Tabla 4.23 Resultado de los cálculos de la linealidad del cobalto 
pendiente 0,029 
0,001 intersección 
sy,x 0,00312 
sm 0,00095 
0.00718 
sb 
R 0,996 
R2 0,992 
 
Tabla 4.24 Validación de la curva de calibración del Co 
            Pendiente                                              b                                                   R^2 
y = 0,0288x + 0,0014 
R² = 0,9917 
-0,010
0,010
0,030
0,050
0,070
0,090
0,110
0,130
0,150
0,000 1,000 2,000 3,000 4,000
A
b
s
o
rb
a
n
c
ia
 
Concentracion 
Series1 Lineal (Series1)
N° b 
1 0,0014 
2 0,0026 
3 0,0006 
4 0,0035 
5 -0,0010 
0,0020 PROMEDIO 
DESVEST 0,0017 
m MAX 0,0049 
m MIN -0,0048 
t 2,7764 
N° m 
    1 0,0288 
0,0313 2 
3 0,0321 
0,0300 4 
5 0,0350 
PROMEDIO 0,0305 
DESVEST 0,0024 
m MAX 0,0066 
m MIN -0,0065 
t 2,7764 
N° r^2 
   1 0,9917 
0,9944 2 
3 0,9989 
4 0,9823 
5 0,9911 
PROMEDIO 0,9918 
DESVEST 0,0061 
m MAX 0,023 
m MIN -0,011 
t 2,7764 
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4.2.6 Recuperabilidad 
La recuperabilidad se estima con el material de referencia del metal. Como se muestra en la tabla 
N
0
 4.25. 
Tabla 4.25 Cálculos de recuperabilidad del Co 
LECTURA 
(ppm) 
LECTURA 
(mg/Kg) 
2,230 222,93 
2,210 220,08 
216,67 2,170 
2,160 214,52 
2,150 213,80 
2,190 218,15 
2,200 219,28 
218,80 2,190 
2,250 223,97 
2,270 226,59 
X 219,48 
 
 
%68,100100
218
48,219
% lidadrecuperabi  
Para demostrar que el método es capaz de determinar el analito se realizaron pruebas de 
recuperabilidad a través de un material de referencia certificado (MRC), en donde se demostró la 
exactitud esperada de acuerdo con los requerimientos de la OAE. 
4.2.7 Incertidumbre 
Es un intervalo dentro del cual el valor verdadero se espera caiga con un nivel de probabilidad 
definido. Esta se da por el objeto de medición, procedimiento de medición, instrumentos de 
medición, condiciones ambientales, analistas, datos y cálculos. Los  resultados de la incertidumbre 
se muestran en la tabla N
o
 4.26. 
Tabla 4.26 Cálculos de la incertidumbre debida a los análisis en el Co 
EQUIPO 
 
INCERTIDUMBRE unidades 
U FR(CALIBRACION) 
 
24,1160 % 
% BALANZA(g) 0,0002 0,00008 
Resolución de balanza(g) 0,0001 0,00004 % 
Resolución del 
espectrofotómetro (abs.) 
0,0010 0,500 % 
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Incertidumbres 
 
mg/l % 
REPRODUCIBILIDAD 0,428 2,85 
EXACTITUD 4,082 1,94 
 
Incertidumbre Acumulada: 12,55 
Incertidumbre Expandida: 25,09 
    U% 
RANGO 0,5 -  2,5 25 
 
La incertidumbre está en el rango establecido dando un nivel de confianza en la validez del 
resultado emitido. 
4.3 TABLAS DE DATOS EXPERIMENTALES Y CÁLCULOS DEL VANADIO 
4.3.1 Limite de Detección y límite de Cuantificación del Analito 
En la tabla N
0
 4.27 se presentan los datos y resultados del límite de detección y cuantificación con 
los cálculos realizados en la parte inferior de la tabla.  
Tabla 4.27 Determinación del límite de detección y límite de cuantificación del vanadio 
LECTURA 
(ppm) 
LECTURA 
(mg/kg) 
0,01700 0,1700 
0,01100 0,1100 
0,01400 0,1399 
0,01500 0,1500 
0,01120 0,1119 
0,01500 0,1500 
0,1200 0,01200 
0,01700 0,1698 
0,01900 0,1899 
0,1800 0,01800 
 
 0,15 
s 0,03 
LD 0,09 
 
LD= 3*S                                                                                         LC= 10*S                                                           
LD= 3*0,03                                                                                    LC= 10*0,03 
LD=0,09                                                                                          LC= 0,3 
 
X
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El límite de detección se lo determinó a partir del blanco que es un suelo libre de metales como se 
indica en la Guía de validación del Laboratorio de Ofertas y Servicios de Ambiental. Se realizaron 
varias digestiones para obtener el blanco adecuado 
El límite de cuantificación establecido es de 0,3 mg/kg de V, indicando que a partir de esta 
concentración se puede cuantificar con exactitud y precisión.  
4.3.2 Repetibilidad del  vanadio 
En la repetibilidad se realizan 3 niveles: el bajo, medio y alto, de acuerdo al límite mínimo de 
detección de este metal en el suelo,  con sus respectivos cálculos y resultados como se observa en 
la tabla N
o
  4.28 y 4.29. 
 
Tabla 4.28 Determinación de la de la repetibilidad del V 
 
Punto 16 ppm  
LECTURA 
(ppm) 
LECTURA 
(mg/Kg) 
0.588 5.88 
0.592 5.92 
5.77 0.577 
0.562 5.62 
0.573 5.73 
0.543 5.43 
0.558 5.58 
0.576 5.76 
0.594 5.94 
0.593 
X 
5.93 
5.8 
s 0.17 
%SDR 3.0 
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Punto 2 15ppm  
LECTURA 
(ppm) 
LECTURA 
(mg/Kg) 
1.493 14.93 
1.491 
1.491 
14.91 
14.91 
1.496 14.95 
1.594 15.93 
1.493 14.93 
14.93 1.494 
1.496 
1.497 
14.96 
14.97 
14.96 
15.0 
1.496 
X 
s 
%SDR 
0.31 
2.1 
 
Punto 3 25ppm 
LECTURA 
(ppm) 
LECTURA 
(mg/Kg) 
2.582 
2.583 
25.82 
25.82 
2.578 25.78 
2.543  25.43 
 25.19 2.519 
2.445 
2.495 
 24.44 
 24.95 
 25.55 2.557 
2.561       25.61 
2.551 25.50 
 
 25.4 
S 
%SDR 
0.44 
1.7 
 
 
Tabla 4.29 Cálculos estadísticos para la determinación de la repetibilidad del V 
 
 
 
 s smax smin 
FCALCULADA FTABULADA 
PUNTO 1 5.8 0.17 0.31 0.17 3.38 3.18 
PUNTO 2 15.0 0.31 0.44 0.31 1.95 3.18 
PUNTO 3 25.4 0.44 0.44 0.17 6.61 3.18 
 
 
                                                      
  
%SDR 
 PUNTO 1 3.0 
2.1 
1.7 
 PUNTO 2 
PUNTO 3 
Lr 0,9 
Lr 1,2 
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La Repetibilidad Lr es menor al 5% por lo tanto no se encuentra una variación significativa en los 
datos tomados en condiciones de repetibilidad, estos datos dan la pauta para aceptar o rechazar el 
procedimiento realizado. 
La F calculada es mayor a la F tabulada en el nivel bajo y alto de la curva  lo que significa que la 
diferencia es significativa, lo cual puede ser por las condiciones del laboratorio, equipo,  material  
que no se encuentran en condiciones óptimas, error humano en los análisis y vibraciones por ello se 
crea otro rango teniendo así otro valor de Lr. 
4.3.3 Reproducibilidad del vanadio 
En la reproducibilidad se realizan 3 niveles: el bajo, medio y alto, de acuerdo al límite mínimo de 
detección de este metal en el suelo,  con sus respectivos cálculos y resultados como se observa en 
la tabla  4.30 y 4.31. 
Tabla 4.30 Determinación de la reproducibilidad del V 
 
Punto 1 6ppm 
 
LECTURA 
(ppm) 
LECTURA 
(mg/Kg) 
0.632 
0.683 
6.32 
6.83 
0.611 
0.619 
6.11 
6.19 
0.627 
0.591 
6.27 
5.91 
0.657 
0.634 
6.57 
6.34 
0.611 6.11 
0.637 6.37 
X 6.3 
s 0.26 
%SDR 4.1 
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Punto 2 15 ppm  
LECTURA 
(ppm) 
LECTURA 
(mg/Kg) 
1.489 
1.611 
14.89 
16.11 
1.562 15.62 
1.484 14.83 
1.493 14.92 
1.490 14.90 
1.597 15.96 
1.509 15.09 
15.08 1.508 
1.561 15.61 
X 15.3 
0.48 s 
%SDR 3.1 
 
Punto 3 25ppm 
LECTURA 
(ppm) 
LECTURA 
(mg/Kg) 
2.509 25.09 
2.582 25.81 
24.03 2.403 
2.511 25.11 
2.570 25.70 
2.519 25.18 
2.584 
2.515 
25.84 
25.13 
2.433 24.33 
2.512 25.11 
X 25.1 
0.59 s 
%SDR 2.4 
 
Tabla 4.31 Cálculos estadísticos para la determinación de la reproducibilidad del V 
  
 
 s smax smin 
FCALCULADA FTABULADA 
PUNTO 1 6.3 0.26 0.48 0.26 3.46 3.18 
PUNTO 2 15.3 0.48 0.59 0.48 1.52 3.18 
PUNTO 3 25.1 0.59 0.59 0.26 5.26 3.18 
 
                                          
 
 
%SDR 
PUNTO 1  4.1 
PUNTO 2 3.1 
2.4 PUNTO 3 
Fr 1.3 
1.6 Fr 
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La Reproducibilidad Lr es menor al 5% por lo tanto no se encuentra una variación significativa en 
los datos tomados en condiciones de reproducibilidad, estos datos dan la pauta para aceptar  o 
rechazar el procedimiento realizado. 
La F calculada es mayor a la F tabulada en el nivel bajo y alto de la curva  lo que significa que la 
diferencia es significativa, lo cual puede ser por las condiciones del laboratorio, equipo,  material  
que no se encuentran en condiciones óptimas, error humano en los análisis y vibraciones por ello se 
crea otro rango teniendo así otro valor de Lr. 
 4.3.4 Exactitud 
Para determinar la exactitud se realiza repeticiones del material de referencia y  los cálculos 
establecidos como se encuentran en las tablas N
0
 4.32  4.33, 4.34. 
Tabla 4.32 Datos  teóricos  del material de referencia certificado de la determinación del V 
X DECLARADO 64,00 
S ESTUDIO 9,23 
 
 
Nº g AFORO LECTURA mg/Kg 
1 1,0006 100 0,680 67,96 
2 1,0092 100 0,690 68,37 
3 1,0014 100 0,670 66,91 
66,94 4 1,0009 100 0,670 
5 1,0052 100 0,600 59,69 
6 1,0032 100 0,620 61,80 
7 
8 
1,0013 100 0,610 60,92 
1,0019 100 0,600 59,89 
60,74 9 1,0042 100 0,610 
10 1,0038 100 0,690 68,74 
  
X 64,20 
  
s 3,86 
   
Z SCORE 0,02 
 
Tabla 4.33 Cálculos estadísticos para la determinación de la exactitud en el V 
  X s 
X 
DECLARADA Z SCORE 
PUNTO 1 64,2 3,86 64,0 0,02 
 
Para realizar la determinación de la exactitud se utilizó un material de referencia denominado QC, 
el cual sirve como patrón para verificar que la validación ha sido realizada de una manera correcta, 
los resultados establecidos se ajustaron a la curva de calibración  del metal sin tener que hacer 
ninguna dilución. 
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Para el cálculo de la exactitud se utilizó el método de Z-Socore, donde se comparó la media 
experimental con la media teórica obteniendo resultados satisfactorios 
4.3.5 Linealidad 
La linealidad se calcula con las curvas de calibración del metal y sirve para determinar que el 
método utilizado está en los parámetros establecidos por el Laboratorio. Como se muestra en la 
tabla N
o
 4.34. 
Tabla 3.34 Cálculo experimental para la determinación de la linealidad del V. 
No concentración lectura 
lectura 
corregida d d2 dx dx2 x2 
1 0,000 0,001 0,001 0,000 1,6955E-07 -40,000 1600 0 
2 5,000 0,012 0,012 0,000 2,2843E-09 -35,000 1225 25 
625 3 25,000 0,053 0,055 -0,002 2,5342E-06 -15,000 225 
4 45,000 0,098 0,097 0,001 7,4645E-07 5,000 25 2025 
5 
6 
75,000 0,168 0,161 0,007 4,9671E-05 35,000 1225 5625 
8100 
0 
90,000 0,187 0,193 -0,006 3,4343E-05 50,000 2500 
7 
  
0,001 
  
-40,000 1600 
8 
       
    
suma 8,7467E-05 suma 8400 16400 
 
Dónde:  
d: Lectura-Lectura Corregida  
d
2
: d*d 
dx: Concentración-Valor medio de la concentración 
(dx)2: dx*dx 
X: concentración 
X2: X*X 
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Figura 4. 3 Linealidad del V 
 
Al realizar la curva de calibración se determinó que el método tiene un comportamiento lineal, ya 
que el coeficiente de correlación es muy cercano a 1, se cumple satisfactoriamente con el criterio 
de validación, ya que el coeficiente de correlación fue de: 0,997  mismo que se obtuvo 
experimentalmente. Como se demuestra en la tabla N
o
 4.35 y  4.36. 
Tabla 4.35 Resultado de los cálculos de la linealidad del  vanadio 
pendiente 0,002 
intersección 0,001 
sy,x 0,00382 
sm 0,00004 
sb 
0.00571 
R 0,999 
R2 0,997 
 
 
 
 
 
 
 
 
y = 0,0021x + 0,0014 
R² = 0,9972 
0,000
0,050
0,100
0,150
0,200
0,250
0,000 20,000 40,000 60,000 80,000 100,000
A
b
s
o
rb
a
n
c
ia
 
Concentración 
0,000 5,000 25,000 45,000 75,000 90,000
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Tabla 4.36 Validación de la curva de calibración del V 
            Pendiente                                                b                                                     R^2 
N° r^2 
1 0,9972 
0,9993 2 
3 0,9978 
0,9975 4 
5 0,9954 
PROMEDIO 0,9979 
DESVEST 0,0014 
m MAX 0,005 
m MIN -0,002 
2,7764 t 
  
 
4.3.6 Recuperabilidad 
La recuperabilidad se estima con el material de referencia del metal. Como se muestra en la tabla    
N
0
 4.37.    
Tabla 4.37 Cálculos de recuperabilidad del V 
LECTURA 
(ppm) 
LECTURA 
(mg/Kg) 
0,680 67,96 
0,690 68,37 
0,670 66,91 
66,94 0,670 
0,600 59,69 
0,620 61,80 
0,610 
0,600 
60,92 
59,89 
0,610 60,74 
68,74 0,690 
X 64,20 
 
 
 
%31,100100
64
20,64
% lidadrecuperabi
N° m 
1 0,0021 
0,0022 2 
3 0,0021 
4 0,0021 
0,0023 5 
PROMEDIO 0,0021 
DESVEST 0,0001 
m MAX 0,0002 
-0,0002 m MIN 
t 2,7764 
N° b 
1 0,0014 
2 0,0033 
3 0,0064 
4 0,0022 
5 0,0007 
PROMEDIO 0,0033 
DESVEST 0,0022 
m MAX 0,0061 
m MIN 
t 
-0,0061 
2,7764 
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Para demostrar que el método es capaz de determinar el analito se realizaron pruebas de 
recuperabilidad a través de un material de referencia certificado (MRC), en donde se demostró la 
exactitud esperada de acuerdo con los requerimientos de la OAE. 
4.3.7 Incertidumbre 
Es un intervalo dentro del cual el valor verdadero se espera caiga con un nivel de probabilidad 
definido. Esta se da por el objeto de medición, procedimiento de medición, instrumentos de 
medición, condiciones ambientales, analistas, datos y cálculos. Los  resultados de la incertidumbre 
se muestran en la tabla N
o
 4.38. 
Tabla 4.38 Cálculos de la incertidumbre debida a los análisis en el V 
EQUIPO   INCERTIDUMBRE unidades 
U 
FR(CALIBRACION) 
 
24,1160 % 
BALANZA(g) 0,0002 0,00008 % 
Resolución de 
balanza(g) 0,0001 0,00004 % 
Resolución del 
espectrofotómetro 
(abs.) 
0,0010 0,500 % 
 
Incertidumbres 
 
mg/l % 
REPRODUCIBILIDAD 0,428 2,85 
EXACTITUD 4,082 1,94 
 
Incertidumbre Acumulada: 12,55 
Incertidumbre Expandida: 25,09 
    U% 
RANGO 0,3 -  25 25 
 
La incertidumbre está en el rango establecido dando un nivel de confianza en la validez del 
resultado emitido. 
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CAPÍTULO V 
5. CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES 
5.1 Conclusiones 
 El método analítico para la “Determinación de Ba, Co y V en suelos por Espectrofotometría 
de Absorción Atómica “cumple con todos los parámetros establecidos para la Validación 
establecidos por el Laboratorio OSP Área de Ambiental de la Facultad de Ciencias 
Químicas. Por lo que el método  es declarado como validado de acuerdo a los  resultados   
que se encuentran en el Anexo 8, Resultados de los Parámetros para la Validación de un 
Método Analítico. 
5.1.1 Conclusiones en la determinación de Bario 
 El límite de detección es de 0.08 mg/kg  y su límite de cuantificación es de 0.3 mg/kg 
 El intervalo de trabajo se estableció tomando en cuenta el Limite de Detección y este es de 
0.3 mg/kg-20 mg/kg 
 La función de respuesta cumple con la linealidad esperada (Y=mx+b) 
 La sensibilidad del equipo se determinó mediante la pendiente de la fig. 6  y es de 0.011 
L/mg  
 El coeficiente de correlación es 0.9917 cumpliendo con los parámetros establecidos por la 
OSP del Área Ambiental. 
 Para la determinación de la repetibilidad se utilizó 3 niveles  un bajo de 5ppm, un nivel 
medio de 12,5 ppm y un nivel alto de 20ppm, obteniendo una  la F calculada de: 3.74, 1.35 
y 2.78 correspondiente a cada nivel, F calculada del nivel bajo  es mayore a la F tabulada 
dando un resultado con diferencia significativa de repetibilidad. 
 Para la determinación de la reproducibilidad se utilizó 3 niveles  un bajo de 5ppm, un nivel 
medio de 12,5 ppm y un nivel alto de 20ppm, obteniendo una  la F calculada de: 4.31, 1.44  
y  2.99 correspondiente a cada nivel, la F calculada del nivel bajo y medio es mayor a la F 
tabulada dando un resultado con diferencia significativa de reproducibilidad.  
 La exactitud tiene un rango de recuperación  de 100,9%. 
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 La incertidumbre expandida es de de 21% cumpliendo con los valores establecidos para la 
validación. 
 El método para la determinación de Ba cumple con todos los parámetros establecidos por la 
OSP del Área de Ambiental por lo que se declara que este método se encuentra validado. 
5.1.2 Conclusiones en la determinación de Cobalto 
 El límite de detección es de 0.15 mg/kg  y su límite de cuantificación es de 0.5 mg/kg 
 El intervalo de trabajo se estableció tomando en cuenta el Limite de Detección y este es de 
0.5 mg/kg-2,5 ppm 
 La función de respuesta cumple con la linealidad esperada (Y=mx+b) 
 La sensibilidad del equipo se determinó mediante la pendiente de la fig. 7  y es de 0,0288. 
L/mg 
 El coeficiente de correlación es 0,996 cumpliendo con los parámetros establecidos por la 
OSP del Área Ambiental. 
 Para la determinación de la repetibilidad se utilizó 3 niveles  un bajo de 3ppm, un nivel 
medio de 6ppm en el cual se aplica un FD= 25 obteniendo como resultado 1.5 ppm  y un 
nivel alto de 10ppm en el cual se aplica un FD= 25 obteniendo como resultado 2.5ppm, se 
aplican estas diluciones ya que se quieren ingresar estos datos en la curva establecida del 
metal, obteniendo una  la F calculada de:1.74, 4.51  y 2.59 correspondiente a cada nivel, el 
nivel medio tiene una F calculada mayor a la F tabulada dando un resultado con diferencia 
significativa de repetibilidad. 
 Para la determinación de la reproducibilidad se utilizó 3 niveles  un bajo de 3ppm, un nivel 
medio de 6ppm en el cual se aplica un FD= 25 obteniendo como resultado 1.5 ppm  y un 
nivel alto de 10ppm   en el cual se aplica un FD= 25 obteniendo como resultado 2.5ppm, se 
aplican estas diluciones ya que se quieren ingresar estos datos en la curva establecida del 
metal, obteniendo una  la F calculada de:3.50, 1.16  y 4.06 correspondiente a cada nivel, el 
nivel bajo y alto tienen una F calculada mayor a la F tabulada dando un resultado con 
diferencia significativa de Reperoducibilidad.  
 La exactitud tiene un rango de recuperación  de 100,68% 
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 La incertidumbre expandida es de  25% cumpliendo con los valores establecidos para la 
validación. 
 El método para la determinación de Co cumple con todos los parámetros establecidos por la 
OSP del Área de Ambiental por lo que se declara que este método  se encuentra validado. 
5.1.3 Conclusiones para la determinación de vanadio 
 El límite de detección es de 0.09 mg/kg  y su límite de cuantificación es de 0.3 mg/kg 
 El intervalo de trabajo se estableció tomando en cuenta el Limite de Cuantificación y este 
es de 0.3 mg/kg-25 mg/kg 
 La función de respuesta cumple con la linealidad esperada (Y=mx+b) 
 La sensibilidad del equipo se determinó mediante la pendiente de la fig. 8  y es de 0.0021 
L/mg 
 El coeficiente de correlación es 0.999cumpliendo con los parámetros establecidos por la 
OSP del Área Ambiental. 
 Para la determinación de la repetibilidad se utilizó 3 niveles  un bajo de 6ppm, un nivel 
medio de 15 ppm y un nivel alto de 25ppm, obteniendo una  la F calculada de: 3.38, 1.95 y 
6.61 correspondiente a cada nivel, el nivel bajo y alto tienen una F calculada mayor a la F 
tabulada  como resultado con diferencia significativa de repetibilidad. 
 Para la determinación de la reproducibilidad se utilizó 3 niveles  un bajo de 6ppm, un nivel 
medio de 15 ppm y un nivel alto de 25ppm, obteniendo una  la F calculada de: 3.46, 1.52  y  
5.26 correspondiente a cada nivel, el nivel bajo y medio tienen una F calculada mayor a la F 
tabulada dando un resultado con diferencia significativa de reproducibilidad. 
 La exactitud tiene un rango de recuperación  de 100,31%. 
 La incertidumbre expandida es de  25% cumpliendo con los valores establecidos para la 
validación. 
 El método para la determinación de V cumple con todos los parámetros establecidos por la 
OSP del Área de Ambiental por lo que se declara que este metal se encuentra validado. 
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5 .1 Recomendaciones 
 Los estándares de la curva de calibración se deben realizar con mucha precisión con las 
respectivas pipetas automáticas o volumétrica y aplicando el método correspondiente para 
tener valores cercanos o iguales a cada uno de ellos. 
 Si en  una muestra la concentración  está fuera de la curva de calibración se realizarán 
diluciones correspondientes hasta ajustarla a la misma para su  correcta lectura. 
 Para el uso de Espectrofotómetro de absorción Atómica  el nivel de energía de la Lámpara 
debe ser el que se determinó para cada una de ellas, calibrando de manera manual hasta 
conseguir el resultado esperado esto ayuda a una mejor determinación del analito. 
 El horno de grafito debe ser limpiado ya que quedan cenizas de la combustión anterior y 
esto puede afectar a la lectura. 
 Para una mejor cuantificación del analito se requiere que la señal producida deba 
exclusivamente a su presencia y no sea producida  por una interferencia, por ello se debe 
utiliza agua destilada tipo 1 en todas las determinaciones para evitar interferencias. 
 Se sugiere que en la determinación del límite de detección, se tome el modelo propuesto por 
James N. Miller “Estadística y Quimiometría para Química Analítica” numeral 5.7 donde se 
incluye la pendiente para la determinación de este parámetro. 
 La validación de debe realizar para determinar que el método analítico funciona siguiendo 
un procedimiento el cual no debe cambiar para verificar su validez. 
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ANEXO 1 CONDICIONES ESTÁNDAR DE ABSORCIÓN ATÓMICA PARA 
BARIO 
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ANEXO 2 CONDICIONES ESTÁNDAR DE ABSORCIÓN ATÓMICA PARA COBALTO 
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ANEXO 3 CONDICIONES ESTÁNDAR DE ABSORCIÓN ATÓMICA PARA VANADIO 
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ANEXO 4 CERTIFICADO DE ANALISIS DEL BARIO 
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ANEXO 5  CERTIFICADO DE ANALISIS DEL COBALTO 
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ANEXO 6 CERTIFICADO DE ANALISIS DEL  VANADIO 
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ANEXO 7 EPA 3050A 
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ANEXO 8 LIBRO VI ANEXO 2, NORMA DE CALIDAD AMBIENTAL DEL RECURSO SUELO 
Y CRITERIOS DE RECOMENDACIÓN PARA SUELOS CONTAMINADOS 
 
Criterios de Calidad del Suelo y Criterios de Remediación  
Criterios de Calidad del Suelo 
Los  criterios de calidad, son valores de fondo aproximados o límites analíticos de detección para un 
contaminante en el suelo. Para los propósitos de esta Norma, los valores de fondo se refieren a los 
niveles ambientales representativos para un contaminante en el suelo. Los valores pueden reflejar 
las variaciones geológicas naturales de áreas no desarrolladas o libres de la influencia de actividades 
industriales o urbanas generalizadas. Los criterios de calidad de un suelo se presentan a 
continuación  
CRITERIOS DE CALIDAD DE SUELO 
 
Sustancia 
Unidades 
(Concentración en 
Peso Seco) 
Suelo 
Parámetros Generales 
Conductividad mmhos/cm 2 
pH  6 a 8 
Relación de Adsorción de Sodio (Índice SAR)  4
* 
Parámetros Inorgánicos 
Arsénico (inorgánico) mg/kg 5 
Azufre (elemental) mg/kg 250 
Bario mg/kg 200 
Boro (soluble en agua caliente) mg/kg 1 
Cadmio mg/kg 0.5 
Cobalto mg/kg 10 
Cobre mg/kg 30 
Cromo Total mg/kg 20 
Cromo VI mg/kg 2.5 
Cianuro (libre) mg/kg 0.25 
Estaño mg/kg 5 
Fluor (total) mg/kg 200 
Mercurio mg/kg 0.1 
Molibdeno mg/kg 2 
Níquel mg/kg 20 
Plomo mg/kg 25 
Selenio mg/kg 1 
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Sustancia 
Unidades 
(Concentración en 
Peso Seco) 
Suelo 
Vanadio mg/kg 25 
Zinc mg/kg 60 
Parámetros Orgánicos   
Benceno mg/kg 0.05 
Clorobenceno mg/kg 0.1 
Etilbenceno mg/kg 0.1 
Estireno mg/kg 0.1 
Tolueno mg/kg 0.1 
Xileno mg/kg 0.1 
PCBs mg/kg 0.1 
Clorinados Alifáticos (cada tipo) mg/kg 0.1 
Clorobencenos (cada tipo) mg/kg 0.05 
Hexaclorobenceno mg/kg 0.1 
hexaclorociclohexano mg/kg 0.01 
Fenólicos no clorinados (cada tipo) mg/kg 0.1 
Clorofenoles (cada tipo) mg/kg 0.05 
Hidrocarburos Aromáticos Policíclicos 
(HAPs) cada tipo 
mg/kg 0.1 
          *: El valor numérico del Índice de Adsorción de Sodio (SAR) es la concentración requerida 
para que un suelo produzca todo tipo de cultivos. 
Criterios de Remediación o Restauración del Suelo 
Los criterios de Remediación o Restauración se establecen de acuerdo al uso que del suelo 
(agrícola, comercial, residencial e industrial), y son presentados en la Tabla 3. Tienen el propósito 
de establecer los niveles máximos de concentración de contaminantes de un suelo en proceso de 
remediación o restauración. 
Criterios de Remediación o Restauración 
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(Valores Máximos Permitidos) 
SUSTANCIA Unidades 
(Concentrac
ión en Peso 
Seco) 
USO DEL SUELO 
Agrícola Residencial Comercial Industrial 
Parámetros Generales 
Conductividad mmhos/cm. 2 2 4 4 
pH  6 a 8 6 a 8 6 a 8 6 a 8 
Parámetros Inorgánicos 
Arsénico (inorgánico) mg/kg 12 15 15 15 
Azufre (elemental) mg/kg 500 - - - 
Bario mg/kg 750 500 2000 2000 
Boro (soluble en agua 
caliente) 
mg/kg 2 - - - 
Cadmio mg/kg 2 5 10 10 
Cobalto mg/kg 40 50 300 300 
Cobre mg/kg 63 63 91 91 
Cromo Total mg/kg 65 65 90 90 
Cromo VI mg/kg 0.4 0.4 1.4 1.4 
Cianuro (libre) mg/kg 0.9 0.9 8.0 8.0 
Estaño mg/kg 5 50 300 300 
Fluor (total) mg/kg 200 400 2000 2000 
Mercurio (inorgánico) mg/kg 0.8 2 10 10 
Molibdeno mg/kg 5 10 40 40 
Níquel mg/kg 50 100 100 100 
Plata mg/kg 20 20 40 40 
Plomo mg/kg 100 100 150 150 
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SUSTANCIA Unidades 
(Concentrac
ión en Peso 
Seco) 
USO DEL SUELO 
Agrícola Residencial Comercial Industrial 
Selenio mg/kg 2 3 10 10 
Talio mg/kg 1 1 1 1 
Vanadio mg/kg 130 130 130 130 
Zinc mg/kg 200 200 380 380 
Parámetros orgánicos 
Aceites y Grasas  
Hidrocarburos 
Aromáticos 
Monocíclicos 
mg/kg 
 
500 <2 500 
 
<4 000 
 
<4 000 
 
Benceno  mg/kg 0.05 0.5 5 5 
Etilbenceno mg/kg 0.1 1.2 20 20 
Estireno mg/kg 0.1 5 50 50 
Tolueno mg/kg 0.1 0.8 0.8 0.8 
Xileno mg/kg 0.1 1 17 20 
Compuestos Fenólicos mg/kg - - - - 
Clorofenoles (cada uno) mg/kg 0.05 0.5 5 5 
Fenoles (total) mg/kg 3.8 3.8 3.8 3.8 
Hidrocarburos 
aromáticos policíclicos 
mg/kg <2  <5 <1 
Benzo (a)antraceno mg/kg 0.1 1 1 1 
Benzo (a) pirenos mg/kg 0.1 0.7 0.7 0.7 
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SUSTANCIA Unidades 
(Concentrac
ión en Peso 
Seco) 
USO DEL SUELO 
Agrícola Residencial Comercial Industrial 
Naftaleno mg/kg 0.1 0.6 22 22 
Pirenos mg/kg 0.1 10 10 10 
Hidrocarburos 
Clorinados 
     
Bifenilospoliclorados 
(PCBs) total 
mg/kg 0.5 1.3 33 33 
Clorinados Alifáticos 
(cada uno) 
mg/kg 0.1 5 50 50 
Clorobencenos (cada 
uno) 
 0.05 2 10 10 
Tetracloroetilenos mg/kg 0.1 0.2 0.5 0.6 
Tricloroetileno mg/kg 0.1 3 30 30 
Pesticidas       
Pesticidas 
organoclorados y sus 
Metabolitos totales
* 
mg/kg 0.1 0.1 0.1 0.1 
         Aldrin      
          Dieldrin      
          Clordano      
          DDT(total)
1 
     
          Endosulfan 
(total)
2 
     
Endrin (total)
3
 mg/kg 0.01 0.01 0.01 0.01 
Heptacloro
4
 mg/kg 0.01 0.01 0.01 0.01 
Hexaclorociclohexano 
(todos los isómeros)
5 
mg/kg 0.01 0.01 0.01 0.01 
Atrazina mg/kg 0.005 0.005 0.005 0.005 
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SUSTANCIA Unidades 
(Concentrac
ión en Peso 
Seco) 
USO DEL SUELO 
Agrícola Residencial Comercial Industrial 
Carbofuran mg/kg 0.01 0.01 0.01 0.01 
Orgánicos Misceláneos  - - - - 
Alifáticos no 
Clorinados (cada uno) 
mg/kg 0.3 - - - 
       Notas: n.d. no disponible 
          *: Total: La concentración total es la suma de la concentración de los constituyentes 
individuales de los  
              pesticidas   listados 
        1:      •  4.4-DDT                                                                                                 
                 •  4.4-DDE (p p’-DDX) 
                 •  4.4-DDD (p p’-TDE) 
        2:      •  a- endosulfan-Alfa 
                 •  b- endosulfan-Beta 
                 •  sulfato de endosulfan  
       3:       •  endrin 
                 •  Aldehído de endrin 
      4:   •  heptacloro 
               •  Epoxi-heptacloro 
        5:    • a- BHC- Alfa 
               • b-BHC-Beta 
               •  r-BHC (lindano) 
               •  g-BHC-Delta 
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ANEXO 9 F TABULADA 
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ANEXO 10 CERTIFICADO DEL MATERIAL DE REFERENCIA 
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ANEXO 11 FOTOGRAFÍAS 
Espectrofotómetro de Absorción Atómica  
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Pipetas Automáticas  
 
 
Balanza Automática 
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Instrumentos de Vidrio 
 
 
Material de Referencia  
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Patrones de cada metal 
 
 
Purificador de Agua 
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ANEXO 12 CERTIFICADO REALIZACIÓN DE LA TESIS 
 
